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Glossaire

Antioxydant : Substance qui protége les cellules des dommages causés par les radicaux libres.
Les composés antioxydants des écorces d'agrumes sont d'un grand intérét pour les emballages

bioactifs.

Bigarade (Citrus aurantium) : Egalement appelée orange amére, une espéce d'agrume dont

les écorces sont souvent valorisées pour leurs composés bioactifs.

Emballage actif : Emballage qui interagit positivement avec I'aliment ou son environnement
pour prolonger la durée de conservation ou améliorer la sécurité alimentaire, par exemple en

absorbant I'oxygene ou en libérant des substances.

Emballage bioactif : Un type d'emballage actif qui integre des substances biologiques actives
(comme des antioxydants ou des antimicrobiens issus de sources naturelles) pour améliorer la

qualité et la sécurité du produit emballé.

Extraction : Procédé de séparation d'une substance d'une matrice (ici, les composés bioactifs
des écorces d'agrumes) a l'aide d'un solvant ou d'autres méthodes.

Film alimentaire : Fine couche de matériau, souvent polymérique, utilisée pour envelopper les

aliments afin de les protéger de I'environnement extérieur et de prolonger leur durée de vie.

Migration : Transfert de substances de I'emballage vers I'aliment. Dans le cas des emballages

bioactifs, on cherche une migration contrdlée des substances actives vers l'aliment.

Radicaux libres : Molécules trés réactives et instables qui peuvent endommager les cellules et

provoquer lI'oxydation des aliments. Les antioxydants les neutralisent.

DPPH (2,2-Diphényl-1-picrylhydrazyle) : Un radical libre tres stable, utilisé dans un essai
colorimétrique pour estimer le potentiel antioxydant d'une substance, en évaluant sa faculté de

neutraliser ce radical.

ABTS (Acide 2,2'-azino-bis(3-éthylbenzothiazoline-6-sulfonique) : L'ABTS est une
abréviation couramment utilisée en chimie et en biochimie, en particulier dans les tests d'activité
antioxydante. Pour en saisir le "sens", décomposons son nom chimique complet : 2,2’-azino-

bis(3-éthylbenzothiazoline-6-sulfonique).



e 2,2'-azino- : Cette partic du nom fait référence a un groupe diazényle (—N=N-) qui relie
deux unités moléculaires identiques. Le "2,2" indique les positions sur les cycles
respectifs ou ce pont azino est attache.

e bis- : Ce préfixe signifie "deux" ou "deux fois", indiquant qu'il y a deux parties
identiques dans la molécule. Dans ce cas, il sagit de deux unités "3-
éthylbenzothiazoline-6-sulfonique”.

o 3-éthylbenzothiazoline : C'est le systéme de cycle hétérocyclique central.

o benzo- : Implique un cycle benzénique fusionné.

o thiazoline : Un cycle a cing chainons contenant a la fois des atomes de soufre
(thia-) et d'azote (aza-), avec une double liaison.

o 3-éthyl : Un groupe éthyle (—CH2CH3) attaché a I'atome d'azote en position 3
du cycle thiazoline.

e 6-sulfonique : Cela indique la présence d'un groupe acide sulfonique (—SO3H) attaché
en position 6 de la structure benzothiazoline. Ce groupe est crucial pour rendre 'ABTS

soluble dans I'eau.
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Aujourd’hui, la demande en produits alimentaires augmente, tous comme les exigences en
matiere de sécurité, de qualit¢ et de respect de l’environnement. L’innovation dans les
emballages alimentaires est nécessaire, car les emballages traditionnels protégeant les aliments,
mais ne suffisent pas a prolonger la durée de conservation ni préserver leurs qualités

organoleptiques (Severin et al., 2011).

L’emballage bioactif est une solution innovante. Contrairement aux emballages classiques, il
interagit avec les aliments en libérant des agents bénéfiques (comme des antioxydants ou
antimicrobiens) ou en éliminant des substances indésirables. Cela permet d’améliorer la
conservation, de réduire le gaspillage et d’assurer une meilleure sécurité alimentaire. Ces
emballages représentent un progres important dans les matériaux alimentaires, car ils offrent
des fonctions actives au-dela de la simple protection (Severin et al., 2011 ;
Quintavalla&Vicini, 2002).

L’industrie agroalimentaire produit beaucoup de sous-produits, notamment les écorces
d’agrumes, qui sont souvent peu utilisées. Pourtant, ces déchets contiennent des composés
bioactifs comme les polyphénols et les flavonoides, connus pour leurs propriétés antioxydantes
et antimicrobiennes (Wang et al., 2008 ; Tsao & Li, 2013). L’orange ameére (Citrus
aurantium), trés cultivée, est riche en substances phytochimiques, ce qui en fait une ressource
intéressante a valoriser dans une démarche d’économie circulaire et de développement durable
(Lagha-Benamrouche et Madani, 2013 ; Gorinstein et al., 2014 ; Moussa et al., 2015). Cette
valorisation permet de réduire les déchets agricoles tout en produisant des matériaux a forte

valeur ajoutée, avec un bénéfice environnemental et économique.

La problématique principale de ce travail est donc de déterminer si 1’incorporation des
composés bioactifs de poudre des écorces d’orange amére dans une matrice d’emballage peut

ajouter a ce dernier des propriétés bioactives capables d’améliorer la conservation des aliments.

L’objectif principal est la conception et la caractérisation d’un emballage bioactif a base de
cette poudre, afin de favoriser ’innovation dans les emballages alimentaires, de réduire les
déchets agricoles et d’exploiter durablement les ressources naturelles pour des usages

écologiques et efficaces.

Pour cela, nous avons étudié 1’activité antioxydante des écorces de Citrus aurantium sur le et
phytochimique, en quantifiant notamment les polyphénols et les flavonoides. Ensuite, une
solution d’enrobage a base de pectine et de gélatine a été préparée, dans laquelle la poudre

d’écorces a été incorporée.
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En second, différentes méthodes d’intégration de cette poudre dans des films d’emballage a
base de pectine seule ont été testées, suivies d’une évaluation de leur activité antioxydante, de
leur composition phytochimique et d’une analyse par spectroscopie FTIR (Benbettaieb, 2015
; Simon & Schulte, 2017).

Ce travail est structuré en trois chapitres : une revue bibliographique détaillée sur les emballages
bioactifs et les composés des écorces d’agrumes, une description précise du matériel et
méthodes expérimentales, la présentation et la discussion approfondie des résultats obtenus,
ainsi qu’une conclusion générale qui met en avant les avancées réalisées et propose des pistes
pour des recherches futures. Chaque partie contribue ainsi a répondre de maniére cohérente a
la problématique posée.
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1. Généralités sur les agrumes

Les agrumes, connus scientifiguement sous le nom de Citrus, sont des fruits issus d’arbres
appartenant a la famille des Rutaceaes(Spiegel-Roy et Goldschmidt, 1996). Le mot agrume

vient de latin Agrimen, qui signifie acide, une caractéristique bien connue de ces fruits.

Les agrumes trouvent leurs origines dans les régions tropicales et subtropicales, ou ils étaient
déja cultives en Chine et en Inde il y a environ 4200 ans avant J-C. Cependant, leur diffusion a
travers le monde a été lente. Par exemple, ce n’est qu’au Xlle siécle que le bigaradier et I’orange
ont ¢t¢ introduits dans le bassin méditerranéens. Le mandarinier, quant a lui, n’a fait son
apparition dans cette région que bien plus tard, au XIXe siécle (Bouzouina, 2013, Chabane et
Bouchoucha, 2023).

2. Classification botanique

La classification botanique des agrumes a été décrite par Raymond, (1989) est présentée

dans le tableau ci-dessous (Tableau 1).

Tableau | : Classification botanique des agrumes (Raymond,1989).

Catégories Classifications
Régne Végétal
Embranchement Spermaphytes
Classe Dicotylédones
Ordre Géraniale
Famille Rutacée
Sous-famille Aurantioideae
Tribu Citrae
Sous-tribus Citrinae
Groupe Eucitrus
Principaux genres Fortunella, Poncirus, Citrus

Selon cette classification, les agrumes appartiennent a la famille retaceae, tribu des Citreae,
classe des Dicotyledoneae. Il existe plusieurs genres d’agrumes tels que poncirus, fortunelle et
citrus. Parmi ces genres, citrus est le plus important, car il regroupe les principales espéces

cultivées. Les différentes especes de citrus incluent les oranges douce (Citrus sinensis) ; les



Chapitre | Généralité sur les agrumes

mandarines (Citrus reticulata) ; les clémentines (Citrus clementina) ; les citronniers

(Citruslimon) ; et les pomplemousses (Citrus paradis). (M’hiri, 2015).

3. Catégories d’agrumes
Le genre Citrus est complexe et varie selon les chercheurs (16 & 159 espéces) en raison de
I’hybridation et des variation clonales. Parmi les variétés les plus connues, on trouve Citrus
sinensis (orange douce), Citrus aurantium (orangeamere), Citrus Medica (citron), Citrus
reticulata (mandarine) et Citrus paradisi (Pamplemousse) (Richa et al., 2023b, Kourou et

Idris, 2024). Tous ces catégories sont représentées dans la figure 01.

3.1.0range douce
L’orange douce, originaire de I’ Asie du Sud-Est, est un fruit aux formes et saveurs variées, du
rond a I’ovale, sucré ou acidulé. Elle résulte d’un croisement entre le pomelo et la mandarine,
possede 9 a 12 segments et une chair souvent sans graines. Utilisée fraiche ou en jus, elle est
également importante en médecine traditionnelle chinoise en raison de ses nombreuses
propriétés (Dongre et al., 2023, Richa et al., 2023b).

3.2.0range amere

L’orange amere (Citrus aurantium) est un arbre de 4 a 5 métres originaire de 1’ Asie du Sud-
Est, apprécié pour son feuillage parfumé. Ses fruits, a chair acidulée et zeste amer, sont utilisés
en desserts et pour leurs huiles essentielles, qui servent d’ardmes dans divers produits

alimentaires (Allais, 2009, De Santis& Frangipane, 2020).

3.3.Citron

Le citronnier est un petit arbre de 2,5 a 3 metres, identifiable par son feuillage persistant
lancéolé et ses fleurs blanches teintées de violet. Son fruit, le citron, est une baie ovale, verte a
I'immaturité et jaune a maturité, avec une pulpe juteuse et trés acide, divisée en segments
(Klimek-Szczykutowicz et al., 2020).

3.4.Mandarine
La mandarine, est une arbuste épineux tropical de 2 a 8 métres, cultivé pour son fruit sucré et
rafraichissant, jaune-orangé a maturité. (Al Riza et al., 2023). Son feuillage persistant vert
fonce, ses fleurs blanches parfumees et ses fruits ovales a aplatis a la chair dorée (Musara et
al., 2020).
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3.5. Pamplemousse
Le pamplemousse est un hybride naturel issu de croisement entre le pamplemousse et I’orange
douce, reconnu pour ses propriétes nutritionnelles et antioxydantes. Il se caractérise par sa pulpe
rouge et sa richesse en Flavanones tels que le narirutine et la naringine. Ce fruit apprécié pour

ses bienfaits pour la santé et sa divers utilisation (Kumar et al., 2020).

a: Orange douce

d: Mandarines e: Le pamplemousse

Figure 1: Catégories des agrumes.

4. Geénéralités sur les écorces

Les écorce d’agrumes est un élément fonctionnel constituée de plusieurs composés bénéfiques
(Huile essentielle, fibres, caroténoides, vitamine C et des composés phénoliques). Ces éléments
lui permettre d’étre utilisée dans divers domaines, allant de I’alimentation aux cosmétiques, en
passant par la santé et la production des biocarburants (Ledesmaet al., 2014 ; Amira&
Haddad, 2024).

Par ailleurs, les dechets des écorces d’agrumes sont riches en composés phytochimiques,
notamment les polyphénols, connus pour leurs propriétés antioxydantes et antimicrobiennes.
Leur valorisation pourrait offrir des avantages significatifs (Ogo et al., 2024, Kourou et Idris,
2024).
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5. Structure des écorces

Les écorces d’agrumes constituent de deux couches, une couche externe coloré appelé flavédo
et une couche interne blanche appelé Albédo (Figure 2). Ces deux couches occupent 50% du
poids du fruit (Multari et al., 2021, Kourou et Idris, 2024).

Biologiquement, les agrumes sont des fruits charnus avec des écorces a I’extérieur. Sa forme se

comporte de trois parties :

L’exocarpe nommé Flavedo, est la surface externe du fruit riche en pigment caroténoides
responsable de leur couleur. Le mésocarpe nommé Flavédo Albédo et I’endocarpe (pulpe). Il

est constitué de plusieurs glandes qui répartis d’une maniere irrégulicre, libérent des essences

aromatiques. (Ramful, 2010, Amira,et HADDAD, 2024).

glandes a essence
: épicarpe

., ———mesocarpe

| A | /A& endocarpe
\\ __‘___>poﬂs endocarpiques
\ charnus
\
\
\

S

8/  alas

Y 4

b \ e — - axe

Figure 2: Coupe transversale schématique d’un agrume typique (I'orange) (a) et détail (b)

6. Description des fruits du genre Citrus étudiés : Citrus aurantium (orange amere)
D’aprés Li et al. (2023) :
Noms communs : Bigarade, orange amere, orange de Séville.
Nom scientifique : Citrus aurantium

Origine : Subtropicale, Asie du sud-Est

Utilisations : Médecine traditionnel chinoises (feuilles), Produits cosmétiques

(fleurs), Propriétés antioxydantes, anti-inflammatoires et antimicrobiennes.

Citrus aurantium L., ou bigaradier, est un agrume de la famille des Rutaceae, considéré comme
un hybride entre le pamplemoussier et le mandarinier (Escartin, 2011 Wu et al. 2014). Cet
arbrisseau mesure entre 5 et 10 metres de hauteur, résiste a des températures allant jusqu'a -

10°C et tolére le calcaire (Bousbia, 2011). Ses feuilles ovales sont vert-brillant, avec un goGt
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amer et une faible odeur. Les grandes fleurs blanches, odorantes, ont 5 pétales et jusqu'a 25
étamines (Nicole et Frangois 2013). Le fruit, appelé bigarade, est une baie rugueuse de 7 a 8
cm de diamétre, verte & jaune ou rouge-orangé a maturité, contenant de nombreuses graines et
une chair acide et amére, inadaptée a la consommation (Polese, 2008 ; Allais, 2009 ; Escartin
2011).

6.1.Propriétés thérapeutiques

Les agrumes sont appréciés pour leurs propriétés thérapeutiques, dues a la diversité de
leur composant actifs utilisee dans différentes domaines (Shohaib, 2011 ; Amira& Haddad,
2024) La bigarade posséde un effet thérapeutique significatif, parmi ses propriétés
(Santos,2011) :

e Amélioration de la circulation sanguine (Flavonoides),

e Réduction du cholestérol (La naringine),

e Action antibactérienne (Huiles essentiels),

e Renforcement du systeme immunitaire (Flavonoides),

e Effet calmant (Feuilles et Fleurs),

e Réduction des réactions allergiques (Flavonoides),

e Protection contre les dommages cellulaires (Flavonoides),

e Stimulation de I’appétit (Zestes).

6.2.Composition globale des écorces d’agrumes

La composition chimique des écorces d'agrumes varie selon la variété et les conditions
climatiques (M’Hiri, 2015). Des études récentes montrent qu'elles sont riches en nutriments et
en composés bioactifs, tels que les polyphénols, les flavonoides, les huiles essentielles (D-
limonéne, a-pinene, a-terpinoléne), les fibres diététiques et des pigments comme les
caroténoides et les anthocyanes (Wanget al. 2008 ; M’Hir, 2015). Elles contiennent également
des sucres solubles (6,52-47,81 g/100 g bs), des protéines (1,79-9,06 g/100 g bs) et des
minéraux (2,52-10,03 g/100 g bs), y compris des minéraux majeurs (Ca, Mg, K, Na) et mineurs
(Zn, Fe, Cu) (M’Hiri2015 ; Farha et al. 2011 ;Ghanem et al. 2011). Les lipides sont présents
en tres faible quantité (0,48 a 4 g/100 g bs) (Farhatet al. 2011 ; Ghanem et al. 2011).

7. Valorisation des écorces d’agrumes

La valorisation des déchets consiste a les recycler pour créer de nouvelles matiéres premiéres,

utilisées ensuite pour produire de nouveaux biens. Ce processus, qui allie innovation et
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techniques chimiques ou biotechnologiques, permet de réutiliser des déchets agricoles et
alimentaires (Chandrasekaran, 2012). Il génére une valeur économique en créant des produits
et une valeur écologique en réduisant les déchets et la pollution (Addou, 2009). C'est une

solution durable pour transformer les déchets en ressources utiles (Amira et HADDAD, 2024).

7.1.Défaits techniques et économiques de la valorisation des écorces d’agrumes

La valorisation des écorces d'agrumes présente plusieurs défis techniques et
économiques. Sur le plan technique, le traitement et la conservation des écorces sont
compliqués par l'utilisation de pesticides et la variabilité de leur composition, ce qui rend le
séchage codteux et complexe (HUET et LEDERGERBER,1964). De plus, I'extraction
sélective des composés chimiques essentiels nécessite des techniques souvent onéreuses, ce qui
augmente les codts de valorisation (LIOUANE, 2015). En outre, les procédés de valorisation

générent des déchets, ce qui impose la nécessité de minimiser leur impact environnemental.

D'un point de vue économiqgue, les codts de collecte et de transport des écorces sont
élevés, et la difficulté de tri nécessite des investissements importants pour la transformation
(HUET, 1964). Il est également crucial de choisir des technologies adaptées pour garantir la
durabilité et réduire les colts tout en atteignant la rentabilité, tout en minimisant les déchets
(M’HIRI, 2015). Enfin, I'innovation et le développement de nouveaux marchés sont essentiels,
mais ils sont souvent freinés par des colts élevés et un manque de débouchés, nécessitant des

investissements en recherche et développement (Corinne, 2007).
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1. Généralité sur I’emballage alimentaire

1.1. Définition d’un emballage

D’apres le directive européenne 94/62/CE (Commission européenne, 1994), un emballage est
défini comme étant : « tout produit constitué de matériaux de quelque que ce soit sa nature,
destiné a contenir, a protéger, a manipuler, a distribuer et a présenter des marchandises, depuis
le producteur jusqu'au consommateur ou a l'utilisateur, y compris les articles a usage unique

utilisés aux mémes fins. »

1.2. Importance de I’emballage alimentaire
L’emballage alimentaire est un élément essentiel de notre systéme alimentaire (figure 3), bien

plus qu’une enveloppe (Conception d’emballage alimentaire, 2015).
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Figure 3: L'importance de I'emballage dans I'alimentation.

1.3. Les différents types d’emballages alimentaires

On distingue principalement quarts types d’emballage selon Ctac, 2010 :

e L’emballage primaire : entre en contact direct avec le produit. Il assure son
confinement et sa protection contre les contaminations extérieures.
e L’emballage secondaire : protége les unités de vente et/ou faciliter 1’utilisation du

produit. Souvent, il regroupe plusieurs emballages primaires.
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e L’emballage d’expédition : rassemble plusieurs emballages secondaires. Il facilite la
manutention et la protection des contenants pendant le transport.
e L’emballage tertiaire : généralement constitué de palettes réutilisable. Il permet le

transport, le stockage et la manutention de grandes quantités d’unités d’expéditions.

1.4. Matériaux d’emballage

Une variété de matériaux est utilisée dans la fabrication des emballages alimentaires, chacun
présentant des caractéristiques et des performances différentes (figure 4). Les matériaux les plus

courant sont représentés dans la figure ci-dessous (Robertson, 2009) :

Plastique Verre
Bois
Métal Papier et
carton

Figure 4: Matériaux d'emballages

1.5. Interaction Aliment-emballage

Il est fréquent que les emballages interagissent avec les aliments qu’ils contiennent. Ces
interactions peuvent provoquer des échanges de matiére entre les deux (figure 5). Cela est
susceptible d’affecter la qualité de I’aliment, modifier les propriétés mécaniques de I’emballage
et nuire a la santé des consommateurs (Konkol, 2004). 11 existe trois types d’interaction : la
perméation, la sorption et la migration (Bach Campa, 2011).

Perméation

Aliment Sorption

—__Migration| (globale / spécifique)

Figure 5: Interaction aliment-emballage (Debeaufort & Kurek, 2017)

1.5.1. Perméation
La perméation gazeuse correspond au passage de gaz a travers un emballage. Elle concerne
I’entrée d’O-, la sortie de CO: et la pénétration de composés volatils. Un contrdle rigoureux est

crucial pour éviter la prolifération bactérienne, la perte de gaz et ’altération organoleptique,
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afin de préserver la qualité de I’aliment. (Feigenbaumet al., 1993 ; Konkol, 2004 ; Zaki,
2008 ; Severin et al., 2011).

1.5.2. Sorption

Lorsque certains composants de l’aliment sont absorbés, ils modifient la structure de
I’emballage (Severin et al., 2011). Ces interactions entrainent un vieillissement irréversible du
matériau, affectant sa composition chimique et son état physique (Verdn, 1990 ; Zaki, 2008).
Le recyclage et la réutilisation augmentent le risque de migration de composés vers de nouveaux

aliments, compromettant la sécurité alimentaire (Sax, 2010).

1.5.3. Migration

Dans le domaine des emballages alimentaires, la migration désigne le transfert de substances
chimiques (additifs, des résidus de fabrication ou d’autre composés) de 1’emballage vers le
produit emballé, connue par les migrants. Ce qui entraine des modifications organoleptiques

du produit, et pose des problémes de sécurité alimentaire (Brunet et al., nd ; Kouame, 2004).

Le contrble de la migration des constituants des matériaux d’emballages s’effectue par deux
voies (Audic et al., 2000 ; Brunetetal., s.d.) :

e 11.5.3-1Migration globale : mesure le transfert total des substances des matériaux
d’emballages vers I’aliment (Baner et al ; BREDER CV)

e 11.5.3-2 Migration spécifique : vise des composés individuels capable de migrer de
I’emballage vers I’aliment (Audic et al., nd ; COOPER et al., nd).

1.6. Enjeux de ’innovation dans I’emballage alimentaire

L’emballage alimentaire est essentiel pour protéger et conserver les aliments (Gontard, 2015),
doit évoluer face aux défis environnementaux et sanitaires (figure 6). Les plastiques dérivés

de la pétrochimie sont critiqués pour leur impact environnemental et leurs risques sur la sante.

11
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Figure 6: Défis a relever pour I'emballage alimentaire (Gontard et al., 2017).

L’innovation vise a crée des emballages siirs et écologiques, en utilisant des matériaux durables
et des technologies moins polluantes. L’objectif est de crée un équilibre entre la fonction
protectrice de I’emballage, la préservation de I’environnement et 1a sécurité des consommateurs
(figure 7). Trouver des solutions innovantes pour limiter la dégradation des matériaux, réduire

leur empreinte écologique et diminuer les risques sur la santé(Gontard et al. 2017).

MATERIAUX ———3 USAGE ———————> DECHETS

- dre - - s - - -
Matl_eres 1 ] renowelatzlef et Propriétés adaptées a la Déchets biodégradables ou
non alimentaires, et procedes de conservation de la qualité et de recyclables a faible coit
fabrication peu couteux en la sécurité de I'aliment é&conomique et environnemental
énergie

Figure 7: Attendus de I'innovation en emballage alimentaire (Gontard et al., 2017).

1.7. Emballage actif

1.7.1. Définition

L'emballage actif est un systeme de conditionnement alimentaire intentionnellement congu pour
interagir avec le produit ou son environnement en libérant ou en absorbant des substances, dans

le but principal de prolonger sa durée de conservation et de maintenir sa qualité. 1l peut intégrer
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des absorbeurs d'oxygene ou des agents antimicrobiens pour une meilleure préservation des

aliments (Office québécois de la langue francaise,2023).

1.7.2. Principe

L’emballage actif est I’un des meilleurs solutions durables non seulement pour améliorer la

durée de conservation des aliments ainsi que réduit son impact environnemental (Bentayeb et

al., 2007).

L’emballage actif peut réagi de différentes maniéres (figure 8), en éliminant les éléments

indésirables, grace a son adaptation aux différents changements et sa capacité de libérer des

substances bénéfiques pour améliorer la qualité des aliments.

Eliminer les éléments
indésirables

peut absorber I'oxygéne,
I'humidité et d'autres
substances qui acceélerent
la détérioration des
aliments (Gontard, 2000)

Libérer des substances
bénéfiques

peut diffuser des
antioxyantes, des
antimicrobienne ou
d'autres composés qui
prolonge la durée de vie
des aliments (Yam et al.,
2005)

Figure 8: Principe d'emballage actif.

1.7.3. Les différentes catégories d’emballage actif

Réagir aux changement

S'adapter aux variations
de tempeérature,
d'humidité ou d'autres
conditions maintenir la
qualité des aliments
(Wagner, 1989)

Les emballages actifs sont répartissent en trois catégories principales (figure 9), en distinctes :

les emballages interactifs, les indicateurs et les préparateurs, ont pour but d’améliorer la qualité,

de fournir des informations ou de faciliter leur consommation.(Cuq et al, 1995 ; Guilbert et

al, 1998).
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Emballage actif
— ~ —>
Interactifs Indicateurs Préparateurs
Contacte direct - -
a(\)fI;cafee r(])I;l;:ite Informent sur la Facilitent la
our amé};l)i orer sa qualité du produit  consommation ou
P conservation a travers le temps la préparation

Figure 9: Trois grandes catégories d'emballage actifs.

1.7.4. Applications d’emballage actif

L’emballage actif est une solution personnalisée pour chaque type d’aliment (Tableau I1). Il
maitrise le processus de détérioration et, en conséquence, ameéliore la conservation des denrées
alimentaires (Restuccia et al., 2010).

Tableau I1: Quelques principales applications d’emballages actifs (Restuccia et al., 2010)

Absorbeurs d’oxygéne e Thé, chocolat, lait
e Ecrémé, fromage
Absorbeurs de dioxyde de carbone Café moulu
Absorbeurs d'humidité Produits secs, viande, poisson
Absorbeurs d'éthylene Kiwi, banane
Films libérant des antioxydants Céréales

1.8. Enrobage

1.8.1. Définition

L’enrobage est le processus qui consiste a recouvrir la surface de particules solides (grain et
poudre) avec une solution liquide. Ce revétement est réalisé de maniére a préserver la structure
initiale des particules. On distingue deux types principaux d’enrobage : le premier modifie la
forme des particules en déposant une couche épaisse de solution, tandis que le second, appelé
pelliculage, consiste a appliquer un film mince. En général, les techniques d’enrobages reposent

sur la pulvérisation d’une dispersion ou d’une solution. (Cherif, 1994).
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1.8.2. Objectifs
L’enrobage vise a modifier les propriétés des produits (figure 10), qu’il s’agisse de leur aspect,

de leur valeur nutritionnelle ou de leur fonctionnalité (Royer, 2012)

Objectifs d'enrobage
Améloiration des qualités Appotimte | Améloiration des
sensorielles pport nutritionne propriétés fonctionnelles
I'enrobage peut modifier I'enrobage peut utilsé I'enrobage peut conférer des
l'apparence visuelle d'un pour ajouter des propriétés spécifiques a un
produit en influencant sa vitamines, minéraux ou produit comme la fluidité et
couleur, son goit et d'autre nutriment a un la protection contre des
l'ar6me produit agents extérieurs

Figure 10: Différents objectifs de I'enrobage.

1.8.3. Ingrédients de ’enrobage
Les ingrédients utilisés dans 1’enrobage sont variés et dépendent de 1’effet recherché (Tableau
I11). lls peuvent étre classés en différentes catégories (Royer, 2012) :

Tableau I11 : Exemple d’ingrédients d’enrobage (Royer, 2012)

Eau Mouillage, fixation Abattage des poussieres

Alcool Antimicrobien Conservation des patisseries emballé

Résine Aspect de surface Lustrage des dragées

Sucre Appétence, aspect de surface | Lustrage des dragées

Amidon Protection Enrobage des frites avant friture pour limiter
la prise d’huile

2. Méthodes pour créer des films et enrobage alimentaires

Il exsite plusieurs facons de fabriquer des films et des enrobages pour protéger les aliments
(figure 11). Ces méthodes varient en fonction des matériaux utilisés et des propriétés souhaitées
pour le produit final (Kester et Fennema, 1986).
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Méthodes de formation

des films et d'enrobage
Coac ervéﬁ on simple Coacervation complexe Gélification ou coagulation
thermique
On chauffe ou on refroidit > :
On mélange un hydrocolloide un hydrocolloide pour On mélange deux solutions
avec de l'eau, puis on ajoute odiEereastnctralaen hydrocolloides de charges
une substance qui le rend peut entrainer une opposées. Cela crée une

interaction et une
précipitationnqui forme un
film

insoluble. cela provoque la

: élification ou une
formulation d'un film ou d'un g

b précipitation, formant ainsi
Sl un film ou un enrobage

Figure 11: Méthodes de formation des films et enrobage.

3. Définition de I’emballage bioactif

L'emballage bioactif est un type d'emballage actif qui utilise spécifiquement des composés
bioactifs naturels (issus de micro-organismes, végétaux, etc.) pour exercer leurs effets
bénéfiques sur le produit emballé. Ces composés bioactifs peuvent avoir des propriétés

antimicrobiennes, antioxydantes, antifongiques (Salgado et al., 2019).

4. Films et enrobages bioactifs

L'emballage alimentaire est un élément fondamental de la chaine d'approvisionnement, assurant
la protection de la qualité et la sécurité des denrées. Il offre une barriére contre diverses
contaminations, qu'elles soient physiques, chimiques, biologiques ou environnementales. Par
ailleurs, le choix des matériaux et la conception de I'emballage sont déterminants pour prolonger
la durée de conservation des produits (Hervé, 2002). Récemment, pour réduire les
inconvénients des matériaux d'emballage issus de la pétrochimie et leur faible biodégradabilité,
les biopolymeres sont de plus en plus employés comme matériaux d'emballage alimentaire
comestibles. Parmi ces biopolyméres en trouve le chitosane, l'alginate, la pectine et la cellulose
(Tarig et al., 2021).

5. Effet de ’ajout des substances bioactifs

L'emballage bioactif est devenu un concept innovant en emballage alimentaire, developpé pour
s'adapter aux exigences actuelles du marché et des consommateurs. Cette technologie s'appuie
sur l'incorporation d'agents antimicrobiens, d'antioxydants, d'enzymes ou d'ingrédients
fonctionnels. (Benbettaieb et al., 2017).
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1. Préparation de I’échantillon

1.1 Echantillonnage

Une récolte de 4kg de bigarade a été effectuée le 7 mars 2025 dans un champ situe a
El-kseur Ferme Salhi Houssine (Maurice). Les fruits ont été lavés a 1’eau du robinet,
puis séchés (figure 12). Les écorces ont été ensuite prélevees en retirant uniquement la
partie extérieure, tout en conservant la couche blanche intérieure intacte. Apres cette

étape, la masse des écorces obtenues a été pesée, indiquant un résultat de 1,550kg.

Figure 12: Epluchage des écorces d'agrumes.

1.2. Séchage

Les écorces prélevées sont mises sur papier aluminium (figurel3), ensuite séchés dans une

étuve a 40C° pendant une journée (24h).

Figure 13: Séchage des écorces a étuve 40C°.
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1.3. Broyage et tamisage

A T’aide d’un mixeur électrique, les écorces séchées ont été broyé pour obtenir une poudre
(figure 14). La masse obtenue est tamisée puis conservé dans des boites en verre puis placé dans

un congélateur jusqu’a leur utilisation.

Figure 14: Poudre obtenue par le broyage et tamisage des écorces d'agrumes.

2. Caractérisation de la poudre des écorces d’agrumes

2.1. Détermination des propriétés physico-chimiques
2.1.1. Teneur en matiéres séches et taux d’humidité
Sont deux paramétres essentiels pour analyser la composition d’un produit. La matiére séche
représente la part solide d’un échantillon apres que toute 1’eau a été retirée, généralement par
dessication. L’humidité, correspond a la quantité d’eau présent dans cette échantillon (1SO 712,
1985).

» Mode opératoire

Le taux d’humidité et la quantité de maticre seche a été déterminé en suivant le protocole décrit

dans la figure 15.

Figure 15: Détermination de taux d’humidité et de matiere séche.
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P(Ech) : la masse de 1’échantillon (g)

Pi : la masse de la capsule vide (g)

Pf : la masse de la capsule avec 1’échantillon séché (g)
MS : matiére séche.

> Expression des résultats :

{ MS % = (Pf -Pi) /P(Ech)* 100 J

L’humidité est calculée par la formule :

H % =100 - MS

2.1.2. Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (Spectroscopie IRTF)

Dans le but d’identifier les groupements fonctionnels, la spectroscopie infrarouge par
spectrophotometre SHIMADZU IRAffinity-1 a été utilisé (Figure 16). Ce dernier permet
I'analyse de la poudre d'écorce d'agrume de bigarade dans I'intervalle de nombres d'ondes allant

de 400 a 4000 cm™!, avec une résolution de 5 cm™!.

Figure 16: Préparation de la pastille.

2.2. Détermination des propriétés phytochimiques

2.2.1. Préparation d’extrait

Pour obtenir un extrait brut a partir de poudre d’agrume, on procéde comme suit : 2g de poudre
sont mise dans 10 ml de méthanol a 80%. Ce mélange est maintenu sous agitation pendant une
heure, a température ambiante, afin de favoriser I’extraction des composées solubles. Une fois
le temps écoulé, I’extrait est séparé des résidus solides par filtration a travers un papier filtre.

Le flacon utilisé est ensuite rincé avec 10ml supplémentaires de methanol, et le mélange est
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agité pendant 30min. Cette étape répétée, et chaque fois, ’extrait est filtré. L’ensembles des

filtrats obtenus est considéré comme 1’extrait brut, prét a étre utilisé pour différentes analyses.

2.2.2. Dosage des polyphénols totaux

La mesure de la quantité de polyphénols repose sur I’utilisation du réactif de Foli-Ciocalteu,
une solution composée d’acides phosphotungstique et phosphomolybdique. Ce réactif
entrainant une réduction des acides en oxydes de tungstene et de molybdene. Cette réaction
produit une coloration bleue, dont I’intensité est directement liée a la concentration des
polyphénols présents dans 1’échantillon. L absorbance maximale de cette coloration se situe

entre 750 et 765 nm (Bonnaillie et al. 2012)

» Mode opératoire

Le mode opératoire suivi pour le dosage des polyphénols est décrit dans le schéma de la

figure 17.

Figure 17: Dosage des polyphénols.

> Expression des résultats
La concentration en polyphénols totaux a été déterminée a I'aide d'une courbe d'étalonnage a
I'acide gallique (Annexe I1). Les résultats sont exprimés en mg d'équivalent acide gallique pour
100 grammes de matiére séche (mg EAG/100g MS).
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2.2.3. Dosage des flavonoides

Les flavonoides possédent un groupement hydroxyle (OH) libre, capable d’interagir avec le
chlorure d’aluminium (AICl3) pour générer un complexe coloré jaunatre. Ce phénomeéne résulte
d’une réaction de chélation impliquant 1’aluminium et des atomes d’oxygene issus de noyau
phénolique des flavonoides. Concrétement, I’aluminium en perdant deux électrons, forme une
liaison avec deux atomes d’oxygéne de la molécule phénolique, cette derniére jouant le role

d’un donneur d’¢lectrons (Tsao et Li, 2013).
» Mode opératoire

Le mode opératoire suivi pour le dosage des flavonoides est décrit dans le schéma de la figure

_3_
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Figure 18: Dosage des flavonoides.

» Expression des résultats

Les flavonoides ont été quantifiés a l'aide d'une courbe d'étalonnage linéaire (y = ax + b)
préparée avec des concentrations variées de quercétine (Annexe Il1). Les résultats sont
exprimés en mg d'équivalent quercétine par 100 grammes de matiére seche (mg EQ/100g MS)

pour chaque échantillon.

2.3. Détermination des activités antioxydantes des poudres d’écorces
2.3.1. Le pouvoir réducteur
Le pouvoir réducteur repose sur un mécanisme d’oxydoréduction, ou les composés

antioxydants de I’extrait sont capables de réduire les ions ferriques (Fe3+) du ferricyanure en
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ions ferreux (Fe?"). Cette transformation s’accompagne de I’apparition d’une coloration bleu-

vert, dont I’intensité est liée a la capacité réductrice de I’échantillon (Ribeiroet al. 2008).
» Mode opératoire

Le mode opératoire permet la détermination de pouvoir réducteur est représenter dans la

figure 19.

Figure 19: Détermination du pouvoir réducteur.

> Expression des résultats

Le pouvoir réducteur de I’extrait a été déterminé en utilisant une courbe d'étalonnage linéaire
préparée avec des concentrations connues d'acide ascorbique comme standard (Annexe VI).
Les résultats sont exprimés en milligrammes d'équivalent acide ascorbique par 100 grammes
de matiere seche (mg EAG/100g MS) de chaque échantillon.

2.3.2. Activité anti-radicalaire DPPH*
Le DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyle) est un radical libre stable caractérisé par la présence
d’un électron non apparié sur son atome d’azote. Ce composé se distingue par sa couleur

violette et présente un maximum d’absorption a 517 nm. Lorsqu’il entre en contact avec un

22



Chapitre 111 Matériels et Méthodes

antioxydant, I’¢lectron célibataire du DPPH est apparié, entrainant une réduction du radical et
un changement de couleur du violet (forme oxydée, DPPH) au jaune (forme réduite, DPPH-H).
L’intensité de cette décoloration, mesurée par spectrométrie, est inversement proportionnel a

I’activité antioxydante de 1’échantillon (Ramadan, 2010).
» Mode opératoire

Le mode opératoire permet la détermination d’activité anti-radicalaire DPPH est représenter

dans la figure 20.

Figure 20: Détermination de l'activité anti-radicalaire DPPH.

» Expression des résultats

La propriété antioxydante de 1’extraits, mesurée par le pourcentage d'inhibition des radicaux

(Annexe 1V), a été quantifiée selon la formule suivante :

% d’inhibition=[(Ac—Ae) /Ac] *100

ou:
Ac : absorbance de contréle
Ae : absorbance de ’échantillon.

2.3.3. L’évaluation de ’activité anti-oxydant par le test ABTS

Ce test repose sur le principe de neutralisation du radical cationique ABTS+, reconnaissable a
sa couleur bleu-vert, par des composés antioxydants. Ces derniers transférent un proton au
radical, le convertissant ainsi en sa forme réduite incolore (ABTS). Ce radical, issu du2,2’-
azino-bis-3-éthylbenzothiazoline- 6-sulfonate, est un outil standard pour quantifier 1’activité
antioxydante (Karo et al. 2005, Osmanet al. 2006).
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La réaction entre les antioxydants et ABTS+ est estimée selon la réaction suivante :
ABTS°++AH — ABTS + A°+ H
» Mode opératoire

Le mode opératoire permet la détermination de I'activité anti-radicalaire ABTS+ est

représenter dans la figure 21.
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Figure 21: Détermination de I'activité anti-radicalaire ABTS+.

» Expression des résultats
L’activité anti radicalaire de I’extrait a été déterminé en utilisant une courbe
d'étalonnage linéaire préparée avec des concentrations connues d'acide Trolox comme

standard (Annexe V), est mesurer par :

Activité anti radicalaire % =[(Ac-Ae) /Ac] *100

Ou:
Ac : absorbance de contréle
Ae : absorbance de 1’échantillon

2.3.4. Le test au phosphomolybdate d’ammonium

Le test au phosphomolybdate (PPM) permet d’évaluer 1’activité antioxydante globale d’un
échantillon en mesurant sa capacité a réduire les ions Mo (V1) sous forme (MoQ4?) en ions Mo
(V) (MoO?"). Cette réduction entraine la formation d’un complexe phosphomolybdate (V) de
couleur verte en milieu acide. L’absorbance de ce complexe, mesurée généralement entre 600

et 700 nm, est directement corrélée a la teneur en composés antioxydants de 1’échantillon. Ainsi
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plus I’intensité de la coloration verte est élevée, plus la capacité réductrice de 1’extrait est

importante (Prietoet al. 1999, Kumaret al. 2008).
» Mode opératoire

L’Evaluation du pouvoir antioxydant par le test au phosphomolybdate d’ammonium est décrit

dans le schéma de la figure 22.
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Figure 22: Evaluation du pouvoir antioxydant par le test au phosphomolybdate d'ammonium.

» Expression des résultats

Les résultats ont été obtenus a partir d’une courbe d’étalonnage linéaire réalisée avec des
concentrations connues d’acide ascorbique (Annexe VII), utilisé comme référence. Ils sont

exprimés en pourcentage.
3. Formation de la solution d’enrobage

Ce protocole détaillé décrit les étapes de formulation d'une solution d’enrobage a base de
gélatine et de pectine (figure23). Ces films protecteurs sont essentiels pour prolonger la durée
de conservation des aliments en agissant comme une barriére physique, une approche largement
étudiée pour ses bénéfices post-récolte (Ponce et al., 2008). L'intégration de la gélatine et de la
pectine est stratégique : la gélatine est appréciée pour ses propriétés filmogénes et ses capacités
de barriere a lI'oxygéne, tandis que la pectine, notamment celle issue des écorces d'agrumes,
contribue a la structure et peut transporter des composés bioactifs (Breceda-Hernandez et
al.,2020).
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Figure 23: Préparation de la solution d'enrobage.

» Mode opératoire

Le schéma récapitulatif de la procédure de préparation de la solution d’enrobage est présenté

dans la figure 24.
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Figure 24: Schéma du mode opératoire de préparation de la solution d'enrobage.
4. Préparation de la solution de film

La solution de film a été préparée par coulage en solution (solution casting) selon une méthode
adaptée de (Noubadji&Bedrane, 2023). Les modifications suivantes ont été apportées au
protocole original : la pectine a été pesée (1g) et dispersée dans 25 mL d'eau distillée sous
agitation a 50-60 °C pendant 15 a 20 minutes. Le glycérol (0,5 g) a ensuite été ajouté comme
plastifiant et I'agitation a été maintenue pendant 20-30 minutes. Enfin, 0,2 g de poudre ont été
incorporés sous agitation pour assurer une dispersion homogene. La solution a été laissée au
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repos pendant quelques minutes pour éliminer les bulles d'air avant d'étre versée dans des boites

de Pétri. Le séchage des films a été effectué dans une étuve a 35 °C pendant 20 heures.
» Mode opératoire

Le schéma récapitulatif de la procédure de préparation des films est représenté dans la figure
25.

[ Pectine + 1’ean distillé ]
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Caractérisation du film formulé :
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Figure 25: Préparation du film en fonction de la concentration en poudre.

4.1. Technique de caractérisation des films

4.1.1. Spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (Spectroscopie IRTF)

L'identification des groupements fonctionnels a été réalisée par spectroscopie infrarouge (IR) a
I'aide d'un spectrophotométre SHIMADZU IRAffinity-1. L'appareil, géré par un logiciel de
traitement IR solution, a permis d'analyser la poudre d'écorce d'agrume de bigarade dans

l'intervalle de nombres d'ondes allant de 400 a 4000 cm™, avec une résolution de 5 cm™.
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5. Détermination des propriéetés phytochimiques

5.1. Préparation des extraits de films
Selon les protocoles de Nogueira et al (2020) et Diaset al (2025), avec quelques modifications,
5 solutions ont été préparées a partir de film formulé, comprenant un témoin et 4 solutions de

différentes concentrations en poudres.

Pour chaque solution, 0,5 g de film formulé ont été découpées en morceaux d’environ 1cm?,
puis macerés dans 10 ml de méthanol (rapport 1 :20, poids/volume). Les échantillons ont été
placés dans des flacons contenant de méthanol, puis agités a 150 rpm a température ambiante

(20-25C°) pendant 24 heures, a I’abri de la lumiére afin de préserver les composées bioactives.

Aprés la macération, les mélanges ont été centrifugés a 4000 rpm pendant 20 min. les
surnageants ont ét¢ ensuite filtrés a I’aide d’un papier filtre pour obtenir des extrais claires. Ces

derniers ont été conservés dans des flacons ambreés a -20 C° en attendant les analyses ultérieures.

Les extraits préparés ont été pour le dosage des polyphénols par la méthode Folin-Ciocalteu et
le dosage des flavonoides, ainsi que pour I’évaluation des activités antioxydantes tels que

I’ABTS et pouvoir réducteur.

5.2. Dosage des polyphénols totaux

Le mode opératoire suivi pour le dosage des polyphénols est décrit dans le schéma de la

figure 26.
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Figure 26: Dosage des polyphénols de solution du film.
» Expression des résultats

La concentration en polyphénols totaux a été déterminée a I'aide d'une courbe d'étalonnage a
I'acide gallique (Annexe VII1I). Les résultats sont exprimés en mg d'équivalent acide gallique
pour 100 grammes de matiere séche (mg EAG/100g MS).

5.3. Dosage des flavonoides
Le mode opératoire suivi pour le dosage des flavonoides est décrit dans le schéma de la figure

_3_
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Figure 27: Dosage des flavonoides de solution du film.
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> Expression des résultats

Les flavonoides ont été quantifies a l'aide d'une courbe d'étalonnage linéaire (y = ax + b)
préparée avec des concentrations variées de quercétine (Annexe I1X). Les résultats sont
exprimés en mg d'équivalent quercétine par 100 grammes de matiére séche (mg EQ/100g MS)
pour chaque échantillon.

6. Détermination des activités antioxydantes des films

6.1. L’évaluation de I’activité anti-oxydant par le test ABTS
Le mode opératoire permet la détermination de I'activité anti-radicalaire ABTS+ est décrit dans

le schéma de la figure 28.
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Figure 28: Détermination de I'activité anti-radicalaire ABTS+ de solution du film.

» Expression des résultats

Activité anti radicalaire % =[(Ac-Ae) /Ac] *100

Ac : absorbance de contréle
Ae : absorbance de 1’échantillon

6.2. Le pouvoir réducteur

Le mode opératoire permet la détermination de pouvoir réducteur est représenter dans la
figure 29.
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Figure 29: Détermination du pouvoir réducteur de solution du film.

» Expression des résultats

Le pouvoir réducteur de chaque extrait a été déterminé en utilisant une courbe d'étalonnage
linéaire préparée avec des concentrations connues d'acide gallique comme standard. Les
résultats sont exprimés en milligrammes d'équivalent acide ascorbique par 100 grammes de

matiére seche (mg EAG/100g MS) de chaque échantillon.
7. Analyse statistique

Les différents résultats dans la présente étude, ont été comparé par une analyse descriptive a
I’aide du logiciel Microsoft office Excel 2016, les moyennes étant exprimées sous la forme de
moyenne * écart type, suivi par une analyse de la variance des films formulés (Test ANOVA)
avec le test Tukey. Les données ont été organisées en utilisant le logiciel Minitab version 20.
Les résultats qui portent des lettres alphabétiques différentes, présentent des différences,
contrairement a ceux qui portent des lettres identiques. Toutes les données représentent la

moyenne de trois essais.
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Chapitre 1V Résultats et discussion

1. Caractérisations physico-chimiques de poudre

1.1. Détermination des propriétés physico-chimiques

1.1.1. Teneur en matiéres séches et taux d’humidité

L’analyse des écorces de bigarade (Citrus aurantium) montre un taux d’humidité de
23,06 %, correspondant a 76,94 % de matiére séche. Comparativement, d’autres études
rapportent des taux d’humidité plus faibles : 9,68 + 0,07 % pour I’orange douce (Citrus
sinensis) (Egbuonu et Osuji 2016) et 10,70 £ 0,44 % pour la Mosambi (Citrus limetta) (Younis
et al., 2016), soit respectivement 90,32 %et 89,30 % de matiére seche (Younis et al. 2016).

Ces différences s’expliquent par la variété, les conditions climatiques, le stade de

maturité des fruits ou la méthode de séchage (Correia et al., 2015).

La teneur en humidité et en matieére seéche des écorces d’agrumes est un parametre
important pour leurs applications, surtout en industrie agroalimentaire. Une teneur en eau élevée
peut favoriser le développement de micro-organismes, tandis qu’une teneur plus faible en
humidité améliore la stabilité, la durée de conservation et la qualité des produits dérivés. Ainsi,
il est important de bien connaitre et maitriser ces paramétres afin d’assurer une meilleure

texture, conservation et sécurité des produits finis (Lahmari, Fahloul et al., 2012).
2. Propriétés phytochimiques de la poudre

2.1. Dosage des polyphénols totaux et des flavonoides

Les données relatives aux niveaux de polyphénols et flavonoides pour I’extrait sont
présentées dans la figure 30. A partir des résultats obtenus pour la teneur en polyphénols de la
poudre d'écorces d'orange amere contient 9,46 + 0,59 mg GAE\g de MS, ce qui est une quantité

importante, tandis que la teneur en flavonoides est de 3,88 + 0,13 mg QE\g de MS.
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Figure 30: Teneur en TPC et TFC des écorces de bigarade.

D’aprés 1’étude de Lagha-Benamrouche et Madani (2013), les écorces de bigarade
contiennent 31,62 + 0,88 mg GAE/g de MS de polyphénols totaux, une valeur nettement
supérieure a notre résultat (9,46 = 0,59 mg GAE/g de MS). En revanche, leur teneur en
flavonoides, de 1,70 + 0,01 mg EQ/g de MS, est inférieure a notre valeur (3,88 £ 0,13 mg QE/g
de MS).

Ces différences peuvent s’expliquer par des facteurs tels que la génétique, les méthodes
d’extraction et de conservation, ou encore le degré de maturation des fruits (Lu, Zhang et al.
2006, Vanamala, Reddivari et al. 2006, Klimczak, Malecka et al. 2007).

3. Activités antioxydantes des poudres d’écorces

3.1. Activité anti-radicalaire DPPH et activité anti-oxydant par le test ABTS
Les résultats obtenus montrent une capacité d’élimination du radical ABTS de
87,08+1,73% et du DPPH de 73,02+3,46% (Figure 31). Le test de I’ABTS révéle un profil

antioxydant diversifié, car il réagit avec de nombreux types d’antioxydants (Re et al., 1999).
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Figure 31: Activité anti-radicalaire DPPH+ et activité anti-oxydant par le test ABTS.

Pour Lagha-Benamrouche and Madani (2013), le DPPH des écorces de la bigarade
est de 88%, ce qui est Iégérement supérieur au résultat de notre étude. Tandis que le résultat de
ABTS est nettement plus élevé que celui rapporté par Mehmood, Dar et al. (2015), qui ont
trouvé 55,8 % pour 1’écorce de Citrus sinensis. Cela peut étre liee aux conditions de culture,
aux techniques d’extraction des composés antiradicalaire a la polarité des solvants, ainsi que
les conditions de stockage des échantillons (Naczk and Shahidi, 2004 ; Bourgou, Ksouri et
al. 2008).

3.2. Pouvoir réducteur

Les résultats obtenus sur la poudre d’écorces de bigarade montrent un pouvoir réducteur
de 98,87+ 1,76 mg EAA/100g de MS ainsi qu’une activité antioxydante évaluée par la méthode
au phosphomolybdate de 403,12 + 2,14 mg\100g de MS (Figure 32).

Ces résultats confirment que I'écorce de bigarade peut aider a neutraliser les substances
nocives dans le corps (radicaux libres) (Benzie et al., 1996 ; Halliwell et al., 2015). La
différence entre ces deux valeurs s'explique par le fait que chaque test mesure l'activité
antioxydante de maniére légérement différente (Apak et al., 2013), le test au
phosphomolybdate donnant une mesure plus globale des antioxydants présents (phénols,

carotenoides, flavonoides) (Prieto et al., 1999).

Les écorces d'agrumes, dont la bigarade, sont bien connues pour étre riches en composés
bénéfiques ayant des propriétés antioxydantes (Tripoli et al., 2007 ; Gorinstein et al., 2014).
La bigarade, en particulier, est reconnue pour ses bienfaits pour la santé (Ghabili et al., 2015),
et des études ont déja montré que ses composés phénoliques ont des effets antioxydants et anti-

inflammatoires (Moussa et al., 2015).
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Figure 32: Pouvoir réducteur et test au phosphomolybdate d'ammonium.

Nous avons comparé nos résultats a ceux d'autres études pour mieux comprendre ou se
situe la bigarade. Pour la capacité antioxydante totale (test au phosphomolybdate), I'étude de
Dahmani et al. (2020) sur I'extrait de Citrus reticulata a montré une valeur de 15,71 mg/g
EAA. Aprés conversion pour une comparaison directe, cela équivaut a 1571 mg/100g EAA.
Cela signifie que I'extrait de Citrus reticulata de cette étude a une capacité antioxydante environ

3,9 fois plus élevée que notre extrait de bigarade.

En ce qui concerne le pouvoir réducteur, notre valeur pour la bigarade est de 98,86 mg
EAA/100g MS. Une autre étude de Chabane, Bouchoucha et al. (2023) sur des écorces
d'orange (Thomson et sanguine) a trouvé des pouvoirs réducteurs beaucoup plus élevés : 6815
mg EQ/100 g de MS et 5580 mg EQ/100 g de MS. Il est important de noter que ces valeurs sont
basées sur un standard de comparaison différent ("EQ", probablement de la quercétine ou de
I'acide gallique), ce qui rend une comparaison directe difficile. Cependant, méme en tenant
compte de cette différence, les extraits d'orange de leur étude montrent un pouvoir réducteur

numériquement bien supérieur au nétre.
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Les différences entre les études peuvent étre attribuées a plusieurs facteurs, notamment
les variétés d'agrumes ayant des compositions chimiques distinctes, ainsi que les variations dans
les méthodes d'extraction et d'analyse, malgré des températures de séchage similaires.

4. Spectre Infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR)

Le spectre FTIR de la poudre d’écorce de bigarade révéle plusieurs bandes
caractéristiques. Celle-ci indiquent la présence de différents groupements fonctionnels dans
I’échantillon. L’analyse de ces bandes permet d’identifier les principaux constituants

moléculaires (figure 33) (Singh et al., 2021).
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Figure 33: Spectre infra-rouge de poudre de bigarade.

e Zone 3600-3050 cm™ : Une bande large et d'intensité marquée, centrée
approximativement a 3449 cm™!, constitue la principale caractéristique spectrale.
Cette bande est typique des vibrations d'étirement des liaisons O-H (Singh et al.,
2021), présentes dans une variété de composés hydroxyleés tels que les carbohydrates
(pectines, cellulose, etc.), les acides carboxyliques (acides organiques), les phénols
(flavonoides) et I'eau adsorbée (Yacoubi et al., 2020 ; Zhang et al., 2021). Sa
largeur notable suggere une interaction significative via des liaisons hydrogéne
inter- et intramoléculaires (Yacoubi et al., 2020). La prédominance de cette bande
indique une forte concentration de ces composes dans I'échantillon.

e Zone 3050-2800 cm™ : La bande observée a 2930 cm™ correspond aux vibrations

d'élongation C-H des groupements méthyle (-CHs) et méthyléne (-CHz), que 1'on
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retrouve dans les composants aliphatiques tels que les lipides, les cires et certains
constituants des huiles essentielles (terpenes) (Mdller et al., 2017). Bien que
présente, l'intensité de cette bande est considérablement inférieure a celle de la bande
O-H, suggérant une proportion relativement plus faible de ces composants par
rapport aux composés hydroxylés.

Zone 1750-1500 cm™ : L'absorption a 1748 cm™ est fréquemment attribuée aux
vibrations d'élongation C=0O des esters (présents dans les cires et certains
métabolites secondaires) et des acides carboxyliques (acides organiques) (Yacoubi
et al., 2020 ; Singh et al., 2021). La présence de cette bande indique la possible
présence de ces types de composes.

o La bande a 1636 cm™ pourrait signaler des vibrations C=C des composes
aromatiques (tels que les flavonoides et les lignines) (Khan et al., 2021) ou
la vibration de déformation de I'eau absorbée (Singh et al., 2021). Distinguer
entre ces deux possibilités nécessite souvent des informations
complémentaires ou une analyse plus fine de la forme de la bande.

o L'absorption a 1441 cm™ est caractéristique des vibrations de déformation
C-H des groupements -CH: et -CHs (Kasa et al., 2020), renforcant la
présence de composants aliphatiques mentionnés précédemment.

Zone 1200-800 cm™ (Région des Empreintes Digitales) : Cette région complexe
contient des informations sur les liaisons C-O et C-C, typiques des carbohydrates
[Singh et al., 2021]. La bande a 1065 cm™ est couramment associée aux vibrations
C-O des polysaccharides (comme la pectine, composant majeur des écorces
d'agrumes) (Konwar et al., 2019 ; Zhang et al., 2021). La bande a 1375 cm™!
pourrait correspondre aux déformations C-H des groupes méthyle ou aux vibrations
C-O-H des phénols (Singh et al., 2021). La bande a 1275 cm™ peut étre attribuée
aux vibrations de -PO." que I'on rencontre dans les phospholipides et les acides
nucléiques, bien que leur présence en quantité significative dans les écorces soit
moins attendue et nécessiterait une confirmation par d'autres méthodes. Les bandes
a 837 cm! et 775 cm™! pourraient étre liées aux vibrations de déformation C-H des
cycles aromatiques substitués, potentiellement présents dans les flavonoides ou
d'autres composés phénoliques (Khan et al., 2021).
Autres bandes :

o Les faibles absorptions a 3784 cm™', 2372 cm™ et 2340 cm ™' présentent une

intensité tres limitée, rendant leur identification précise incertaine. La bande
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a 3784 cm™! pourrait étre due a des vibrations O-H libres (non liées par des
liaisons hydrogéne), tandis que les bandes autour de 2300 cm™ pourraient
étre attribuées a des vibrations de molécules atmosphériques (comme le CO-
résiduel dans I'instrument) ou a des impuretés (Singh et al., 2021). La bande
a 633 cm™! est moins spécifique et peut résulter de vibrations de squelette ou

de déformations de divers groupements fonctionnels.

L'analyse spectrale FTIR des écorces de bigarade révéle une composition chimique
complexe, dominée par des composés hydroxylés, comme l'indique la bande O-H (Yacoubi et
al., 2020). Cette observation suggéere une abondance de carbohydrates (notamment la pectine),
d'acides organiques et de composés phénoliques (Zhang et al., 2021 ; Khan et al., 2021). Les

liaisons hydrogene contribuent a la structure de ces composés.

La faible intensité de la bande C-H indique une proportion relativement faible de lipides
et de constituants terpéniques (Mduller et al., 2017). La présence de bandes C=0 et C=C
confirme la diversité des groupements fonctionnels, incluant potentiellement des esters, des
acides carboxyliques et des flavonoides (Khan et al., 2021) connus pour étre présents dans les
agrumes. L'analyse de la région des empreintes digitales renforce la présence de
polysaccharides (Konwar et al., 2019).

5. Evaluation de I'impact d'un enrobage sur la qualité des fraises

La fraise est un fruit hautement périssable dont la qualité diminue rapidement apres récolte en
raison de sa forte teneur en eau (Bigot, 2015) et de sa susceptibilité aux altérations
physiologiques et microbiennes (UC Davide, nd). La réfrigération est une méthode de
conservation courante, mais l'application d'enrobages comestibles représente une stratégie
complémentaire pour optimiser la durée de vie commerciale (Ontario.ca, sd). Cette section
présente et discute les observations visuelles de fraises traitées avec un enrobage gélatine-

pectine-poudre-glyceérol et stockées au réfrigérateur, comparées a des temoins (figure 34).
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A\

Une semaine Deuxiéme Apres deuxiéme
apres 'enrobage semaine apres semaine
I’enrobage

Avant I’enrob age

Figure 34: Suivi de I'effet de I'enrobage sur les phrases.

5.1. Amélioration de la qualité des fraises

L'enrobage des fraises a montré une efficacité notable, permettant de préserver leur
forme, turgescence et couleur rouge vif, tout en réduisant les signes de dégradation par rapport
aux fraises non traitées, méme apres stockage au réfrigérateur. Les fraises enrobées ont moins
flétri, sont restées fermes et ont présenté peu ou pas de moisissure, avec une odeur naturelle

préservée.

Ces résultats soulignent une synergie positive entre I'application de I'enrobage et le
stockage au réfrigérateur. La basse température du réfrigérateur ralentit déja considérablement
les processus métaboliques du fruit (respiration, transpiration) et la croissance microbienne.
L'enrobage comestible vient renforcer cette protection en agissant comme une barriere physique

supplémentaire (Mitelut et al., 2021).

Le film formé par la gélatine et la pectine, plastifié par le glycérol, a créé une barriére
autour du fruit (Mitelut et al., 2021). Cette barriere a réduit la perte d'eau, aidant ainsi a
maintenir la fermeté et la turgescence des fraises, ce qui est essentiel pour leur aspect
commercial. D’autres études confirment que ce type d’enrobage limite la perte de poids et

préserve la qualité des fruits apres récolte (Mitelut et al., 2021 ; Duong et al. 2022)

La couleur rouge a été mieux préservée grace a la barriére de ’oxygeéne créée par
I’enrobage. Les pigments des fraises, sensibles a 1’oxydation, sont ainsi protégés. L’enrobage
ralentit donc le brunissement aide a garder un aspect frais (Yang et al., 2014), contribuant a

maintenir l'aspect frais du fruit. Des études antérieures ont également montré que les enrobages
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a base de polymeres naturels peuvent maintenir la couleur des fruits sensibles a I'oxydation en

limitant I'oxydation des pigments (Yang et al., 2014 ; Mitelut et al., 2021).

5.2. Inhibition de la croissance microbienne

Les fraises enrobées présentent peu ou pas de moisissure ni de pourriture, contrairement
aux fraises non traitées, qui montrent une détérioration visible. Cette réduction de la moisissure
est cruciale pour prolonger la conservation des fraises, sensibles aux infections fongiques telles
que Botrytis cinerea (pourriture grise). L’enrobage agit de deux maniéres : en formant une
barriére physique contre les micro-organismes et en offrant une activité antimicrobienne grace
aux composés de I’écorce de bigarade (Mitelut et al., 2021 ; Essadik et al., 2014).

5.3. Qualités Organoleptiques
Les résultats montrent que I’enrobage a permis de conserver I’odeur naturelle des
fraises, ce qui est un aspect positif durant toute la période de stockage. L’ard6me des fruits est

resté intact, sans odeur indésirable liée a I’enrobage ou a la détérioration.

Préserver I’ardme est essentiel pour les produits frais, car cela influence 1'acceptabilité
par les consommateurs. L.’enrobage n’ayant pas modifié 1’odeur des fraises, il laisse passer les
molécules responsables de I’arome tout en protégeant le fruit, un avantage par rapport a d'autres
méthodes de conservation qui peuvent altérer les qualités organoleptiques (Mitelut et al.,
2021).

En conclusion, les observations visuelles (Figure 34) montrent que I'enrobage a base de
gélatine-pectine-poudre-glycérol prolonge efficacement la durée de conservation des fraises.
Ce film une barriére protectrice, limite la perte d'humidité, ralentit 1’oxydation responsable de
la décoloration, et réduit le développement microbien. De plus, il permet ainsi de préserver la

qualité visuelle, I’ardme et la fermeté des fraises pendant le stockage au réfrigérateur.
6. Caractéristiques phytochimiques et antioxydantes des films

6.1. Caractérisation des Films & Base de Pectine Enrichis par la Poudre d'Ecorce de
Bigarade

Dans cette partie, nous présentons les résultats de 1’activité antioxydante des films
¢laborés a partir de pectine, enrichis en poudre d’écorce de citrus aurantium L (bigarade) a

différentes concentrations. L’objectif est d’évaluer comment ’ajout de cette poudre influence
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les propriétés bioactives des films, en particulier leur teneur en composés phénoliques et leur

activité antioxydant (Figure 35).

Figure 35 : Préparation des films & base de pectine a différentes concentrations de poudre.

6.2. Teneur en Polyphénols Totaux

L'analyse des comparaisons de Tukey révele des différences significatives entre les
moyennes des différents facteurs. S4 présente la moyenne la plus élevée (80.7750mg GAE/g
MS), indiquant un effet nettement meilleur que les autres groupes. S3 (51.3450) est également
supérieur a S2 (47.3950 mg GAE/g MS), S1 (43.1200mg GAE/g MS) et témoin (27.6800mg
GAE/g MS), mais reste inférieur a S4. S2 et S1 montrent une différence significative, avec S2
étant plus performant. Enfin, témoin a la moyenne la plus basse et est significativement
différent des autres, soulignant son effet moins favorable. Ainsi, les résultats indiquent que les
valeurs plus élevées correspondent a des effets plus positifs des facteurs testés.

Cette augmentation dose-dépendante de l'activité antioxydant est cohérente avec des
recherches antérieures sur les polyphénols d'agrumes (M’hiri et al, 2017). De plus, Mahato et
al, 2019mettent en évidence que les procédés d’extraction et la forme d’incorporation de la
poudre peuvent modifier la biodisponibilité des composés actifs, ce qui pourrait expliquer en
partie les différences de concentration entre les études.

Cependant, il est important de noter que la concentration optimale de 7,5% que nous
avons identifiée est considérablement plus élevée que celle rapportée dans des études similaires,
comme celle utilisant des extraits de grenade (Diaz-Herrera et al., 2023). Cette différence
pourrait étre due a plusieurs facteurs, notamment la nature spécifique des composés
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antioxydants présents dans la bigarade (principalement des flavonoides), les interactions
particulieres avec le glycérol dans notre matrice de film, et la méthode d'incorporation de la
poudre séche par opposition aux extraits liquides (M’hiri et al, 2017).

En conclusion, ces résultats confirment le potentiel des écorces de bigarade comme additif

fonctionnel pour conférer des propriétés antioxydantes.

6.3. Teneur en Flavonoides

L'analyse des flavonoides dans les films enrichis par les écorces d'agrumes révele des
difféerences marquées entre les groupes. S4 affiche la concentration la plus élevée de flavonoides
(8.3086mg QE/qg), suivie de S3 (6.5050 mg QE/g), S2 (5.266mg QE/g), S1 (3.2026mg QE/qg)
et enfin témoin (0.6069mg QE/g). Ces résultats indiquent que I'ajout d'écorces d'agrumes dans
les films comestibles augmente significativement la teneur en flavonoides, ce qui est bénéfique

pour la qualité nutritionnelle des produits.

Les films enrichis semblent offrir des propriétés antioxydantes superieures, ce qui
contribue a prolonger la durée de conservation des aliments tout en préservant leur qualité
organoleptique. Les différences significatives observées entre les groupes soulignent
I'importance de ces films dans I'optimisation des effets bénéfiques des flavonoides sur la santé.

Comme pour les polyphénols, le film témoin a présenté une faible teneur en TFC (0,60
mg QE/g). L'ajout de poudre d'écorce de bigarade a conduit a une augmentation remarquable
et progressive du TFC dans les films enrichis, atteignant un maximum de 8,30 + 0,07 mg QE/g
pour la Solution 4 (7,5% de poudre). Cette observation est cohérente avec la richesse connue
de I'écorce de bigarade en flavonoides, comme I'hespéridine et la néo hespéridine (Bakari et
al., 2021 ; Li et al., 2021). La corrélation positive entre I'augmentation de la concentration de
poudre et la teneur en flavonoides demontre la capacité de la matrice de pectine a incorporer
efficacement ces composés bioactifs, qui représentent une part significative des polyphénols
totaux (Galgano et al., 2020). Des travaux sur des films bioactifs incorporant des extraits
d'agrumes ont également montré une incorporation reussie des flavonoides (Alhassan et al.,
2021).

6.4. Activités Antioxydantes
6.4.1. Test ABTS
D’apres analyse statistique (ANOVA, p <0,05) révele une influence significative de la

concentration en poudre d’écorces d’agrumes de bigarade sur les propriétés antioxydants des
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films (Tableau VI). Concernant I’activité antioxydant ABTS : S4 présente une activité la plus
élevée (87,81%), significativement supérieure aux autres formulations. Les valeurs décroissent
progressivement avec la concentration : S3(67,44%) > S2(65,46%) > S1(58,2%) > Témoin
(35,26%).

Tableau IV : Pourcentages d'inhibition du radical ABTS a différentes concentrations en

poudre.
Film Concentration de Poudre | ABTS (% d'inhibition) + Ecart-type
Témoin 0% 35,26 + 0,78F
Solution 1 1,5% 58,2 + 3,96°
Solution 2 3% 65,46 + 0,14
Solution 3 4,5% 67,44 + 0,218
Solution 4 7,5% 87,81+ 0,14*

o Interférence de la matrice du film :la pectine ou le glycérol pourraient interagir avec
le radical ABTS, ou avec les antioxydants, réduisant leur accessibilité ou leur efficacité.
De plus, des interactions complexes entre la poudre et la matrice du film peuvent limiter
la disponibilité des antioxydants (Magalhées et al., 2023). Le pH de la solution de test
et du film pourrait également jouer un role (Prior et al., 2021).

e Agrégation des composés : Une concentration élevée de composes phénoliques dans
le film peut favoriser leur agrégation, ce qui diminue la disponibilité des sites actifs pour
neutraliser le radical ABTS (Cui et al., 2020).

e Méthodologie du test sur film : La facon dont le test est réalisé (par exemple,
dissolution ou simple contact du film avec la solution ABTS) peut influencer la
libération et efficacité des antioxydants. Une extraction insuffisante des composés actifs
du film pourrait expliquer la faible activité mesurée (Magalhaes et al., 2023).

6.4.2. Pouvoir Réducteur

Conformément au test ABTS, les résultats du pouvoir réducteur montrent une évolution
évidente et conforme aux attentes. Le film témoin présente un pouvoir réducteur de 40,55 mg
EAA/100g. L'incorporation de la poudre d'écorce de bigarade entraine une augmentation
significative du pouvoir réducteur des films enrichis liée a la concentration de poudre, atteignant
un maximum de 73,65 mg EAA/100g pour la Solution 4 (7,5% de poudre). Ce résultat est en

adéquation avec les teneurs croissantes en polyphénols et flavonoides observées dans les mémes
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films, puisque le pouvoir réducteur est directement lie a la capacité des antioxydants a donner
des électrons et a réduire les especes oxydantes (Benzie&Strain, 1996). Cette augmentation du
pouvoir réducteur témoigne que les films enrichis obtiennent des propriétés antioxydantes gréace
a la poudre de bigarade (Galgano et al., 2020). Des films bioactifs incorporant des sources
naturelles d'antioxydants présentent généralement une amélioration de leur pouvoir réducteur
(Galgano et al., 2020). La différence entre les résultats de 'ABTS et du pouvoir réducteur pour

les films enrichis est un point crucial a discuter.

Le pouvoir réducteur étant une mesure différente de I'ABTS (qui est un piégeur de
radicaux), il est possible que les interférences ou les mécanismes d'action soient différents dans
les deux essais, ou que certains composés antioxydants aient une meilleure capacité réductrice

que de neutralisation de radicaux spécifiques dans le film (Magalhaes et al., 2023).

En synthése, l'incorporation de la poudre d'écorce de bigarade dans les films de pectine a
permis d'augmenter de maniere significative leurs teneurs en polyphénols et flavonoides totaux,
démontrant enrichissement intéressant. Cette augmentation se traduit logiqguement par une
amélioration du pouvoir réducteur des films. Cependant, les résultats du test ABTS, montrant
une diminution inattendue de I'activité antioxydante pour les films enrichis par rapport au
témoin. Cette observation pourrait étre le résultat d'interactions complexes entre la matrice
polymeérique, les composés antioxydants incorporés et le radical ABTS, ou d'autres limitations
méthodologiques spécifiques a ce test sur ce type de matrice. Malgré cela, la présence de
polyphénols et de flavonoides, avec un pouvoir réducteur amélioré, montre le potentiel de ces

films enrichis comme matériaux bioactifs.

7. Spectre Infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR) du film

L’analyse FTIR des Films Pectine-Glycérol avec Poudre d'Ecorces d'Agrumes a donné les
spectres de la figure ci-dessous. La Figure 36 présente les spectres des films témoins (0% de
poudre), S1 (1,5%), S2 (3%) et S3 (4,5%).
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Figure 36 : Spectres infra-rouge des différentes solutions de film enrichis en poudre d'écorces

de bigarade.

*

% Film témoin (SO: Pectine + Glycérol)
Le spectre SO révéle les bandes caracteristiques : une large bande O-H entre 3700 et 3000 cm ™!
(pica3615,04 cm™), ce qui signifie la présence d'un vaste réseau de liaisons hydrogéne (Stuart,
2004). La bande intense a 1730,50 cm™ est due a I'étirement du C=0 des groupes esters et
acides carboxyliques de la pectine (Kacurakova et al., 2000). Les bandes autour de 2953 cm™!
et 2797 cm! correspondent aux étirements C-H aliphatiques (Coates, 2000). Le pic a 754,58
cm! est associé aux vibrations du squelette ou aux déformations O-H (Dos, et al., 2022).

< Impact de la Poudre d'Ecorces d'Agrumes sur les Films Polyméres
L'intégration de poudre d'écorces d'agrumes dans les films polymeres (échantillons S1, S2, S3)
entraine des modifications spectrales importantes, ce qui témoigne d'interactions notables entre
le polymére et la poudre.
Dans larégion O-H (3000-3700 cm ™), la bande large des liaisons hydroxyle devient plus définie

et se décale legérement vers des nombres d'onde supérieurs, avec l'apparition de nouveaux pics.
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Ces observations suggerent une altération du réseau de liaisons hydrogene existant et la
formation de nouvelles liaisons entre la matrice du film et les groupes hydroxyle présents dans
les polysaccharides et les phénols des écorces d'agrumes (Al-Ghouti et al., 2022).

Concernant la région C=0 (1700-1800 cm™), bien que la bande d'origine a 1730,50 cm™ reste
présente, une nouvelle bande se manifeste et se déplace vers des nombres d'onde plus élevés a
mesure que la concentration en poudre augmente. Cela indique des modifications dans
I'environnement des groupes carboxyle, probablement dues a des interactions électrostatiques
ou a des liaisons hydrogene, ou a l'introduction de nouveaux groupes C=0 provenant de la

poudre d'agrumes (Saragih et al., 2022).

La région C-H (2800-3000 cm™) montre une persistance des bandes C-H dans les échantillons
S1 et S2. Cependant, pour I'échantillon S3, a plus forte concentration, ces bandes semblent
disparaitre ou étre masquées par I'émergence de nouvelles bandes. Ceci peut indiquer des
changements structurels plus prononcés ou un effet de concentration élevé de la poudre (Park
et al., 2019).

Enfin, la région des empreintes digitales (< 1500 cm™) révele des changements significatifs,
tels que I'apparition de nouveaux pics ou des variations dans leur intensité. Ces modifications
sont généralement attribuées a la présence de polysaccharides (comme la cellulose et
I'némicellulose) et aux vibrations des liaisons C-O-C, caractéristiques des éthers et alcools, qui
sont abondants dans les écorces d'agrumes (Synytsya& Novak., 2014; Van Soest et al., 1991).
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Conclusion

Ce travail a pour but de concevoir un emballage innovant a partir d'écorces d'agrumes, un déchet
de l'industrie alimentaire. Notre objectif était de trouver une solution plus écologique aux
emballages actuels et de lutter contre le gaspillage alimentaire. Pour cela, nous avons cherché
a utiliser les substances naturelles présentes dans ces écorces pour rendre les emballages

"bioactifs", c'est-a-dire capables de protéger les aliments.

Les résultats obtenus ont montré que les extraits d'écorces d'agrumes sont riches en composés
qui peuvent agir comme des antioxydants, et potentiellement aussi freiner la croissance des
microbes. En les intégrant dans un film biodégradable, ces films sont présentés une teneur
élevée en polyphénols totaux (jusqu'a 80,7750 mg GAE/g MS) et en flavonoides (jusqu'a 8,3086
mg QE/g MS). De plus, ces films ont démontré une activité antioxydante significative (jusqu'a
87,81% pour le test ABTS) et un pouvoir réducteur accru (jusqu'a 73,65 mg EAA/100g).
L'analyse FTIR a également confirmé l'interaction réussie entre le polymere et la poudre
d'écorce, indiquant des modifications spectrales importantes. Ces résultas démontrent que nous
avons réussi a concevoir un emballage qui pourrait aider a conserver les aliments plus
longtemps en les protégeant de I'oxydation et des micro-organismes. Cette approche est tres
intéressante car elle transforme un déchet en un produit bioactif, s'inscrivant ainsi dans une

démarche de recyclage et de valorisation (Storey et al., 2015).

Au-dela des bénéfices pour I'environnement (moins de déchets, utilisation de ressources
renouvelables), ces emballages bioactifs pourraient améliorer la sécurité de nos aliments et
réduire les pertes apres la récolte. C'est une contribution importante pour une meilleure gestion

de notre alimentation (Kumar et al., 2022).

En perspective, il serait intéressant d’étudier le comportement de ces substances actives dans
I'emballage sur une longue durée, et tester ces emballages sur d’autres variétés de produits. Il
serait aussi pertinent d’explorer d'autres méthodes d’extraction et d'intégrer ces composés, et

s'assurer que les films ne sont pas intoxiqués pour la consommation.
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Annexes | : Photo de la bigarade utilisée.
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Annexes |l: Courbe d'étalonnage pour le dosage des polyphénols.
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Annexes 111: Courbe d'étalonnage pour le dosage des flavonoides.
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Annexes 1V: Courbe d'étalonnage pour le test DPPH.
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Annexes V: Courbe d'étalonnage pour le test ABTS.
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Annexes VI: Courbe d'étalonnage pour le dosage du test pouvoir réducteur.
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Annexes VII: Courbe d'étalonnage pour le test phosphomolybdate.
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Annexes VIII : Courbe d'étalonnage pour le dosage des polyphénols de solution du film.
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Annexes 1X: Courbe d'étalonnage pour le dosage des flavonoides de solution du film.



Résumé

Ce mémoire porte sur la conception d’un emballage bioactif a partir des écorces d’orange amere
(Citrus aurantium), un sous-produit riche en composés antioxydants et antimicrobiens.
L’objectif est de valoriser ces déchets agroalimentaires dans une démarche d’économie
circulaire et de développement durable. Les écorces ont été séchées, réduites en poudre, puis
analysées. Elles présentent une teneur en polyphénols totaux de 9,46 + 0,59 mg GAE/g MS et
en flavonoides de 3,88 £ 0,13 mg QE/g MS. Leur activité antioxydante a été confirmée par les
tests DPPH (73,02 %) et ABTS (87,08 %). Ces extraits ont été incorporés dans des films a base
de pectine et de gélatine. Les films enrichis ont montré une capacité antioxydante significative,
avec un pouvoir réducteur de 73,65 mg EAA/100g et une amélioration visible de la
conservation des fraises : absence de moisissures, couleur et odeur préservées. Ces résultats
confirment le potentiel des écorces d’agrumes dans la formulation d’emballages actifs et

comestibles, prolongeant la durée de vie des aliments tout en réduisant les déchets agricoles.

Mots clés : emballage bioactif, Citrus aurantium, antioxydants, polyphénols, pectine.

Abstract

This thesis focuses on the development of a bioactive packaging material made from bitter
orange (Citrus aurantium) peels, a by-product rich in antioxidant and antimicrobial compounds.
The goal is to valorize this agro-industrial waste within a circular economy and sustainable
innovation framework. The dried peel powder showed a total polyphenol content of 9.46 + 0.59
mg GAE/g DW and flavonoid content of 3.88 + 0.13 mg QE/g DW. Antioxidant capacity was
demonstrated through DPPH (73.02%) and ABTS (87.08%) assays. These bioactive
compounds were incorporated into pectin-gelatin films. The enriched films exhibited strong
antioxidant activity, with a reducing power of 73,65 mg EAA/100g, and improved the
postharvest quality of strawberries by maintaining firmness, preventing mold growth, and
preserving natural color and aroma. These findings support the promising use of citrus peel
extracts in the formulation of edible and functional food packaging, enhancing food

preservation while reducing agricultural waste.

Keywords: bioactive packaging, Citrus aurantium, antioxidants, polyphenols, pectin.



