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Résumé

Les pectines sont des polysaccharides complexes présents dans les parois cellulaires des végétaux,
particulierement abondantes dans les fruits comme la pomme. Cette étude vise a optimiser
I’extraction des pectines a partir de la variété Golden Delicious en utilisant un procédé acide a base
de HCI (0.1 M), puis a les valoriser pour la fabrication de biofilms biodégradables. L’optimisation
repose sur la variation de trois parametres : le pH (1.5 ; 2.5 ; 3.5), la température (70 ; 80 ; 90 °C) et
la durée d’extraction (70 ; 80 ; 90 minutes). Les résultats montrent qu’un rendement optimal de
8.43 % est obtenu a pH 1.5 avec une faible teneur en cendres (0.73 %). Une meilleure estérification
(67.01 %) et une forte methylation (21.18 %) sont atteintes a 90 °C, pH 3.5 pendant 70 minutes. Les
pectines présentent également de bonnes capacités d’absorption d’eau (4.08-10.08 g/g) et d’huile
(1.5-4.68 g/g). Les biofilms obtenus sont fins (0.072—-0.089 mm), faiblement humides (8.9 a 14.0 %)
et dotés d’une bonne texture. Sur le plan microbiologique, ils sont exempts de coliformes totaux et
fécaux et montrent une faible charge microbienne (<102 a 3x102 UFC/g) en FTAM, moisissures et
levures. L’utilisation d’acide citrique dans la formulation, combinée aux pectines extraites en
conditions acides, a renforcé les propriétés antimicrobiennes des films. Ces biofilms biodégradables
offrent ainsi une alternative écologique et fonctionnelle aux emballages plastiques dans 1’industrie

agroalimentaire.

Mots-clés : Pectine, pomme, extraction, optimisation, biofilm.



Abstract:

Pectins are complex polysaccharides found in the cell walls of plants and are particularly abundant
in fruits such as apples. This study aims to optimize the extraction of pectins from the Golden
Delicious variety using an acid-based process with hydrochloric acid (HCI, 0.1 M), and to valorize
them for the production of biodegradable biofilms. Optimization was carried out by varying three
parameters: pH (1.5; 2.5; 3.5), temperature (70; 80; 90 °C), and extraction time (70; 80; 90 minutes).
The results showed an optimal pectin yield of 8.43% at pH 1.5, with a low ash content (0.73%). A
higher degree of esterification (67.01%) and strong methylation (21.18%) were achieved at 90 °C,
pH 3.5 for 70 minutes. The pectins also showed good water (4.08-10.08 g/g) and oil (1.5-4.68 g/g)
absorption capacities. The resulting biofilms were thin (0.072-0.089 mm), low in moisture (8.9 to
14.0%), and exhibited a good texture. Microbiologically, they were free of total and fecal coliforms
and showed a very low microbial load (<102 to 3x102 CFU/g) in FTAM, molds and yeasts.The
incorporation of citric acid into the formulation, combined with acid-extracted pectins, enhanced the
antimicrobial properties of the films. These biodegradable biofilms therefore represent an eco-
friendly and functional alternative to plastic packaging in the food industry.

Keywords: Pectin, apple, extraction, optimization, biofilm.
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Introduction



Introduction

La pectine est un polysaccharide naturel localisé dans la paroi cellulaire des plantes, ou elle joue un
role fondamental dans le maintien de la structure et de la cohésion des tissus végétaux. Constituée
majoritairement d’acide D-galacturonique, elle peut étre partiellement estérifiée par des
groupements méthyle et acétyle, des modifications qui influencent ses propriétés physico-chimiques
et fonctionnelles (Wang et al., 2021). Sa structure ramifiée, enrichie en sucres neutres via ses
chaines latérales, lui confére des capacités technologiques diverses, adaptées a de nombreuses
applications industrielles (Santos et al., 2020).

Parmi les sources végétales, les fruits, en particulier les agrumes et les pommes, constituent les
principales matiéres premicres utilisées pour 1’extraction industrielle de la pectine. En Algérie, la
culture de la pomme représente une filiére stratégique, avec une production nationale atteignant
566 824 tonnes en 2020 et un rendement moyen de 17.16t/ha (FAOSTAT, 2025). Cette
disponibilité abondante en fait une ressource de choix pour une valorisation locale dans le cadre
d’une économie circulaire. La variété ‘Golden Delicious’ se distingue notamment par sa richesse en
pectine, principalement localisée dans la peau, ce qui en fait une matiére premiere idéale pour une

extraction ciblée a des fins technologiques (Voragen et al., 2009).

Au-dela de ses effets bénéfiques sur la santé, tels que la régulation de la glycémie, du
cholestérol et le maintien d’un microbiote intestinal équilibré, la pectine est également appréciée
pour ses propriétés fonctionnelles. En tant que gélifiant naturel, épaississant et stabilisant, elle joue
un rdle essentiel dans divers secteurs industriels, allant de 1’agroalimentaire a la pharmaceutique, en
passant par les cosmétiques et les matériaux biosourcés (Willats et al., 2006 ; Mesbahi et al.,
2005). Cependant, ses performances technologiques dépendent fortement de 1’origine botanique de
la matiere premiére ainsi que des conditions d’extraction, qui influencent directement sa

composition chimique et ses propriétés (Spinei et Oroian, 2023).

Dans le contexte actuel de transition vers des matériaux durables, la pectine suscite un intérét
croissant pour la fabrication de films biodégradables. Ces biofilms, reconnus pour leur innocuité,
leur compatibilité biologique et parfois leurs propriétés antimicrobiennes, représentent une solution

prometteuse pour remplacer les emballages plastiques conventionnels. 1ls participent également a la



conservation des denrées alimentaires en réduisant le recours aux additifs chimiques (Cerqueira et
al., 2010).

C’est dans ce cadre que s’inscrit le présent travail, qui vise a optimiser les conditions
d’extraction de la pectine a partir de pommes afin d’obtenir un biopolymeére de qualité, destiné a la

formulation de films biodégradables pour des applications dans I’industrie agroalimentaire.
Ce document est structuré en deux grandes parties :

- La premiére partie, consacrée a la revue bibliographique, comprend deux chapitres. Le
premier aborde les caractéristiques fondamentales de la pectine, incluant sa structure, ses
propriétés, ses usages industriels et les méthodes d’extraction. Le second chapitre porte sur la
méthode de la surface de réponse (RSM), utilisée pour I’optimisation expérimentale ;

- La deuxieme partie, centrée sur [ étude expérimentale, comporte également deux chapitres.
Le premier détaille le matériel utilisé, les parameétres étudiés et les méthodes analytiques
adoptées. Le second présente les résultats obtenus, accompagnés d’analyses statistiques et

d’interprétations.

L’ensemble se conclut par une synthése générale des résultats ainsi que des perspectives de

recherche futures.



Partie bibliographique



Chapitre I : Généralites sur les pectines

1. Définition de pectine

Les pectines sont des polysaccharides complexes dérivés de plantes supérieures. Leur
dénomination provient du terme grec « pektikos » qui signifie « se congeler » ou « se solidifier ».
C'est une fibre hydrosoluble faite de polysaccharides acides qui présente un squelette de
galactosaldéhyde (Linares-Garcia et al. 2015). Elle est principalement constituée d'acide D-
galacturonique et de sucres neutres comme le L-rhamnose, le L-arabinose et le D-galactose (Yapo et
al., 2007). Ces composés comprennent quatre branches distinctes : I'homogalacturonane, le
rhamnogalacturonane-1, le rhamnogalacturonane-Il et le xylogalacturonane (Costa et al., 2025).
Gréce a ses capacites d'épaississement, de gélification et d'émulsification, la pectine trouve une large
application dans le secteur alimentaire et dans divers domaines biomédicaux... Selon Roman-Benn
et al. (2023), elle est employée dans la préparation de confitures, de gelées, d'aliments congelés,
mais également récemment dans les aliments allégés en tant que substitut au sucre ou aux matieres

grasses.

Figure 01 : Structure de la pectine (Tilly, 2010).

2. Structure de pectine
La structure de la pectine est variée ; elle contient jusqu'a 17 monosaccharides distincts et plus de 20
sortes de liaisons (Voragen et al., 2009). La chaine de pectine est formée d'unités d'acide D-
galacturonique (D-galA) associ¢es par des liaisons glycosidiques o (1-4), et elle comprend deux
structures fondamentales : une zone « lisse » et une zone « poilue » La région « lisse »
(homogalacturonane) est un polymere linéaire compose de résidus d'acide galacturonique reliés par

des liaisons a-(1-4), auxquels sont substitués des résidus méthyle et acétyle. La zone « poilue » est
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une structure complexe renfermant du xylogalacturonane, du rhamnogalacturonane | (RGI) et Il
(RGII) (Figure 06). La composition chimique des pectines peut varier en fonction de la source et du
procede d'extraction (Bonnin et al., 2014).

Les pectines peuvent étre réparties en différentes grandes familles (Srivastava et al., 2017 ;
Boubsi, 2019) :

v' Les galacturonanes

Incluant les homogalacturonanes formés d'une série de molécules d'acide
galacturonique liées en a-1,4 et les xylogalacturonanes qui integrent des molécules de
xylose sur la chaine linéaire de I'acide galacturonique. Il s'agit des principaux éléments
pectiques que l'on trouve dans les parois cellulaires des plantes, dont la concentration
peut monter jusqu'a 60% de la totalité du contenu en pectines (Caffall et Mohnen,
2009). Selon Voragen et al. (2009), les groupements carboxyles présents dans les
galacturonanes peuvent étre methyl-estérifiés au niveau du C6 ou acétylés au niveau de
I'02/3;

v" Le Homogalacturonane (HG)

Constitue la forme dominante de pectine dans les parois cellulaires,
constituant environ 60 % du quantité total de pectine. Le HG polymere est formé d'une
chaine de résidus de GalA reliés par des liaisons a-1-4. |l est possible d'estérifier les
GalA de cette colonne vertébrale par méthylation a C-6 et/ou par O-acétylation a O-2
et/ou O-3 (Ishii, 1995 ; Yilmaz-Turan et al., 2023).
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Figure 02 : Structure primaire d’un homogalacturonane (Sebaoui, 2018).




v Les Rhamnogalacturonanes
Il existe deux formes de rhamnogalacturonane : le rhamnogalacturonane de type | (RG-I) et

celui de type Il (RG-I1) (Ben Chabane, 2013).

- Les Rhamnogalacturonanes |
Composeés d'un squelette constitué de résidus d'acide galacturonique et de
rhamnose. Des galactosyls et/ou des arabinosyls, considérés comme des sucres neutres,
sont attachés aux résidus de rhamnose en position O4 (Srivastava et al., 2017 ; Boubsi,
F. 2019). Il est également possible qu'il y ait des substitutions polymériques d'arabinane

ou d'arabinogalactane (Voragen et al., 2009).

galaclane

. L-rhamnose

. D-galacturonate

. D-galactose
0 L-arabinose

araninogalactane

Figure 03 : Structure de rhamnogalacturonane | (RG-I) (@bro et al., 2004).

- Les rhamnogalacturonanes Il
Composés d'un squelette constitué de résidus d'acide galacturonique, enrichi de
jusgu'a onze résidus sucrés distincts. Ils ont la capacité de créer des diméres avec d'autres
rhamnogalacturonanes Il grace a la création de liaisons diesters borate entre les résidus

apiofuranose, renforcant ainsi la solidité de la paroi cellulaire (Chormova et al., 2014).
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Figure 04 : Structure du rhamnogalacturonane Il (RG-I11) (Sebaoui, 2018)(A : Chaine latérale

complexe riche en galactose (Galp), xylose (Xylp), apiose (Apif), fucose (Fucp) ; B : Chaine latérale complexe contient de
galactose (Galp), Rhamnose (Rhap), acétyl fucose (Acef) et Acétyl esters (OAc) ; C : chaine latérale simple comprend
Keto-deoxy-octulosonate (Kdo), Rhamnose (Rhap) ; D : courte chaine latérale composé de Arabinofuranose (Araf), Acido

3-désoxy D mano-octeosonique (Dha)).

v Xylogalacturonane
Il est également possible de substituer les homogalacturonanes par des unités simples de
B-D xylose attachées au C-3 des acides galacturoniques. On désigne ces zones sous le nom

de xylogalacturonanes (Sebaoui, 2018).

Figure 05 : Structure de Xylogalacturonane (Wong, 2008).
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Figure 06 : Structure moléculaire de pectine (Yilmaz-Turan et al., 2023).

3. Source de pectine
Les pectines sont présentes dans les parois cellulaires des végétaux. Leur teneur dépend
fortement de 1’espéce botanique, des conditions de culture et du stade de croissance (Mouawad,
2007). Elles sont particulierement concentrées dans les agrumes et les pommes, tandis que leurs

propriétés de gélification varient selon leur origine végétale (Huynh, 2016).

4. Propriété de méthylation des pectines

Les groupes carboxyles des acides galacturoniques peuvent étre partiellement ou totalement
estérifiés par le méthanol. Le degré de méthoxylation (DM) correspond au pourcentage de
groupements carboxyles méthylés pour 100 unités d’acide galacturonique. Selon leur DM, les

pectines sont classées en deux types :



- Pectines hautement methylees (HM)

Plus de 50 % des groupements carboxyles sont estérifiés par le méthanol (DM entre
60-75 %). Ces pectines gelifient en milieu acide (pH 2.5-3.5) en présence de fortes

concentrations en sucre (> 55 %) ;

COOCH, " OH

OH H N
H

COOCH,

Figure 07 : Pectine hautement méthylée (HM) (Serguschenko et al., 2007).

- Pectines faiblement méthylées (FM)

Moins de 50 % des groupements sont estérifiés par le méthanol. Issues d'une
déestérification controlée des HM, elles gélifient en présence d’ions divalents comme le

calcium.

Lors de la déméthylation industrielle en milieu ammoniacal, certains groupements carboxyles
peuvent étre convertis en amides : on parle alors de degré d’amidation (DA) (Ben Chabane,
2013).

Figure 08 : Pectine faiblement méthylée (FM) (Serguschenko et al., 2007).



5. Propriétés fonctionnelles de la pectine

La diversité des structures chimiques des pectines leur confere des propriétés fonctionnelles variées,
influencées par la source végétale et les conditions d'extraction (Roman-Benn et al., 2023). La
pectine est reconnue pour sa capacité a former des gels en présence d'acide et de sucre, ce qui en fait
un ingrédient clé dans les confitures, gelées et autres produits alimentaires (Khubber et al., 2023 ;

Hernandez-Hernandez et al., 2024).

« Gelification, stabilisation et émulsification : Les pectines forment des gels et stabilisent
les émulsions, ameéliorant la texture et la stabilité de produits tels que sauces, produits
laitiers et vinaigrettes (Ben Chabane, 2013 ; Sharma et al., 2021 ; Chandel et al.,
2022) ;

o Solubilité : Dépend du pH, de la température, de la nature du solvant, de la concentration
en pectine et du degré d’ionisation des groupements carboxyles (Mouawad, 2007 ;
Lopes da Silva et Rao, 2006) ;

o Viscosité : La pectine HM, a fort poids moléculaire, augmente la viscosité sans former

de gels, utile notamment dans les boissons fruitées (Mahé, 2019) ;

6. Role et applications des pectines dans I'industrie alimentaire et autres secteurs

6.1.Dans I'industrie alimentaire

Les pectines sont largement utilisées dans 1’industrie alimentaire pour leurs propriétés
gélifiantes, épaississantes et stabilisantes (Oakenfull, 1991 ; Zhang et al., 2015). Elles entrent dans
la fabrication de confitures, gelées et marmelades, et servent également d’agents stabilisants pour les
émulsions et les produits laitiers. Leur efficacité dépend de leur degré de méthylation : les pectines
HM gélifient en milieu acide/sucré, tandis que les LM nécessitent du calcium(Garcia-Diez et al.,
1996 ; Sriamornsak, 2003). Les pectines servent également a produire des films comestibles pour
I'emballage alimentaire, prolongeant la conservation des fruits et Iégumes (Espitia et al., 2014 ; Ma
et al., 2020).

6.2.En nutrition et santé

Les pectines améliorent le transit intestinal et ont un effet prébiotique. Elles réduisent
I'absorption du glucose et du cholestérol. Leurs propriétés anti-diarrhéiques et détoxifiantes sont
exploitées en pharmacie (Lara-Espinoza et al., 2018).
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La multifonctionnalité de pectine provient de leur structure moléculaire, combinant zones

polaires et non polaires (Nasrollahzadeh et al., 2021).
6.3.Applications biomédicales

La pectine est utilisée en ingénierie tissulaire, comme vecteur de médicaments (hydrogels) et
dans des pansements cicatrisants (Munarin et al., 2012 ; Blanco-Pérez et al., 2021). Ses dérivés
montrent des effets antitumoraux et hypocholestérolémiants (Wicker et al., 2014 ; Palko-Labuz et
al., 2021).

6.4.Pour I'environnement

La pectine chélate les métaux lourds (Pb*" > Cu?** > Cd?*"), utile pour le traitement des eaux.
Cependant, son efficacité varie selon la source et la méthode d'extraction (Kartel et al., 1999 ;
Khotimchenko et al., 2007).

6.5.Autres applications

- Cosmétiques : Epaississant dans les crémes (Noreen et al., 2017) ;
- Textile : Adsorbant de colorants (Nsom et al., 2019) ;
- Emballages : Films biodégradables combinés a des nanoparticules (Lorevice et al., 2016) ;

- Traitement des eaux : Capture de fluorures (Raghav et al., 2019).

La pectine, polyvalente et écologique, répond a des besoins variés, de I'alimentation a la médecine.

Ses performances dépendent de sa structure et de son mode d'obtention

7. Méthodes d’extraction de la pectine

Plusieurs techniques permettent d’extraire la pectine a partir de diverses sources. Selon Zhang
et al. (2025), des facteurs comme le rapport solide-liquide, la température, la durée d’extraction et la
méthode de précipitation influencent le rendement et les propriétés de la pectine (degré
d’estérification, poids moléculaire, pureté, etc.). Il n’existe pas de protocole standardisé, les

méthodes variant selon les laboratoires.

7.1.Méthodes conventionnelles

L’extraction classique utilise des acides, des bases ou des agents chélatants, souvent avec un

rendement variable.
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- Extraction acide

Elle emploie des acides minéraux (pH 1-3) a 80-100°C pendant 0.5 & 6 heures. Cette méthode
dégrade les parois cellulaires pour libérer la pectine, mais son rendement dépend du type d’acide, de

la température et de la durée (Cui et al., 2021).
- Extraction alcaline

Réalisée avec des solutions basiques (pH 9-13) a 32-80°C, elle offre un rendement lIégerement

supérieur a celui de I’extraction acide mais produit une pectine de faible poids moléculaire et moins

estérifiée (Wandee et al., 2019).
- Extraction par chélation

L’extraction par chélation utilise des agents chélatants (comme I’EDTA ou le citrate de sodium)
pour isoler la pectine des parois cellulaires végétales. Ces composes se lient aux ionscalcium (Ca?"),
qui maintiennent la structure rigide de la pectine dans les végétaux. En capturant le calcium, les
chélatants solubilisent la pectine, permettant son extraction (Renard et al., 1993 ; Zhang et al.,
2020).

7.2.Techniques avancées

Pour pallier les limites des méthodes conventionnelles (temps, solvants, dégradation), des

approches innovantes ont eté développées.
- Extraction enzymatique

Les cellulases ou protéases dégradent les parois végétales sans altérer la pectine, produisant un
polymere hautement estérifié et soluble. Bien qu’écologique, cette méthode reste cofiteuse et

sensible aux conditions opératoires (Ben Chabane, 2013 ; Zhang et al., 2020).
- Extraction par micro-ondes (MAE)

Un chauffage rapide (2.45 GHz) réduit le temps d’extraction et la consommation de solvants.
Cependant, il peut dégrader la pectine a haute puissance (Fidalgo et al., 2016 ; Roman-Benn et al.,
2023).

- Extraction par ultrasons

Les ondes ultrasonores (20-40 kHz) améliorent la diffusion du solvant et le rendement,
notamment en milieu acide. Combinée au chauffage, cette méthode est plus efficace (Picot-Allain et
al., 2022).
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- Extraction par radiofréquence

Utilisant des fréquences de 10-50 MHz, elle chauffe uniformément les échantillons et produit
une pectine de haute qualité (Zhang et al., 2022).

- Extraction par eau subcritique

L’eau chauffée sous pression (au-dela de 100°C) agit comme un solvant moins polaire, mais
peut provoquer des réactions de Maillard et réduire le poids moléculaire de la pectine (Li et al.,
2019).

- Méthode au CO: sous pression

Cette technique émergente acidifie ’eau et chélate le calcium naturellement, générant une

pectine trés estérifiée avec un faible impact environnemental (Tsuru et al., 2021).
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Chapitre II : Méthodologie de surface de réponse comme outil d'optimisation

1. Définition de I'optimisation

Selon Goupy et Creignton (2006), les plans d’expériences d’optimisations par la méthodologie
des surfaces de réponse (RSM) permettent, grace a des modéles mathématiques empiriques, de
déterminer une relation d’approximation entre les réponses de sortic et les variables d’entrée
pouroptimiser les paramétres d’un systéme, afin d’atteindre des réponses souhaitables.
L'optimisation fait référence a I'amélioration des performances d'un systeme, d'un processus ou d'un
produit afin d'obtenir en tirer le maximum d'avantages.

Dans le passé, I'optimisation était fréquemment utilisée en chimie analytique plus que d'autres
domaines. Plus tard, le processus d'optimisation s'est étendu a d'autres domaines scientifiques
comme la biologie et la chimie organique. Ce processus vise a découvrir les conditions dans
lesquelles appliquer une procédure qui produit la meilleure réponse possible (Goupy, 2006 ;
Bourekoua et al., 2016).

2. Méthodologie de surface de réponse

2.1.  Définition de (RSM)

Une modélisation mathématique basée sur un protocole expérimental statistique permet de
s'affranchir de conception a la fois appelée méthodologie de surface de réponse (RSM).

La méthodologie de surface de réponse (RSM) est un outil utilisé par nombreux chercheurs
pour maximiser ou minimiser diverses variables indépendantes afin de prédire la condition optimale
et d'atteindre les meilleures performances du systeme.

Un plan expérimental doit étre choisi avant d'appliquer la méthodologie RSM. Ces dessins sont
générés a l'aide de différentes matrices expérimentales. Habituellement, toutes les données qui
peuvent étre décrites a l'aide des fonctions peuvent étre expliquées a I'aide de plans expérimentaux
pour des modeéles de premier ordre (par exemple, plans factoriels) (Bourekoua et al., 2016).

Il existe différentes conceptions expérimentales pour les surfaces de réponse quadratiques,
les plus connues sont plans factoriels & trois niveaux, de Box-Behnken, composite central et
Doehlert (Bourekoua et al., 2016).
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2.2. Définition de certains termes

v
v

Facteurs sont des grandeurs supposées influer sur les variations des réponses.

Réponse est généralementnotée Y. C'est une manifestation mesurable que I'on observe
lorsqu'on fait varier les facteurs étudiés.

Espace expérimental est définie par un repére cartésien a deux ou plusieurs dimensions,
cet espace comprend tous les points du plan (facteur 1 xfacteur 2). S'il y a un troisieme
facteur, il est représenté aussi par un axe orienté et gradué, et positionné
perpendiculairement aux deux premiers.

Domaine du facteur appelé aussi le domaine de variation du facteur est constitué de
toutes les valeurs comprises entre le niveau bas et le niveau haut.

Point expérimental est obtenu par l'intersection de deux niveaux (X, X;) dans un
espace expérimental.

Domaine d'étude est défini comme étant I'espace ou tous les points expérimentaux se
regroupent, ce domaine d'étude est delimité par les niveaux bas et haut de chaque facteur
(Goupy, 2006).

2.3.  Etapes pour I'application RSM

La méthodologie de surface de réponse a été développée par Box et ses collaborateurs dans

les années 50. L’objectif de RSM basé sur 1'adéquation des modeles empiriques avec les données

expérimentales obtenues en relation a la conception expérimentale. Par conséquent, des fonctions

polynomiales linéaires ou quadratiques sont utilisées pour décrire le systeme étudié et par

conséquent, d'explorer les conditions expérimentales jusqu'a son optimisation, peut se faire a travers

six étapes importantes dans l'application du RSM (Goupy et Creignton, 2006).

e FEtape 1 : grace a des études de dépistage, des variables indépendantes des effets majeurs tels

que la température et le pourcentage de poudre de la pomme sont choisis et la délimitation de

la région expérimentale, selon I'objectif de I'étude et I'expérience sont fixeés.

e FEtape 2 : une matrice expérimentale doit &tre choisie et les expériences sont menées en

fonction de la matrice sélectionnée.

e FEtape 3 : le traitement mathématico-statistique des données expérimentales obtenues a

travers le fit d'une fonction polynomiale. Cela pourrait étre fait en utilisant différentes

méthodes et équations statistiques.
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Etape 4 : I'évaluation de I'aptitude du modéle. En comparant différents paramétres tels que
les valeurs de pure erreur (P) et les valeurs de variance de Ficher (F).

Etape 5 : la vérification de la nécessité et la possibilité d'effectuer un déplacement dans
direction de la région optimale. Cela pourrait se faire en analysant la surface résultante.
Etape 6 : l'obtention des valeurs optimales pour chaque variable étudiée. Pour les modeéles
du second degré, le point critique peut étre caractérisé comme maximum, minimum, ou
central. Le point critique est calculé par la résolution de la premiére dérivée de la fonction
mathématique qui décrit la surface de réponse et elle équivaut a zéro (Goupy et Creignton,
2006 ; Simurina et al., 2012).
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Partie experimentale



Chapitre I : Matériel et méthodes

L’objectif principal de ce travail est d’optimiser les conditions d’extraction de la pectine a
partir de la pomme (Golden Delicious). Ce fruit a été retenu en raison de sa large disponibilité
en Algérie. En 2020, la production nationale de pommes a atteint 566 824 tonnes, avec un
rendement moyen de 17.16 t/ha (FAOSTAT, 2025). Cette biomasse abondante et représente
une ressource locale stratégique, particulierement adaptée a une démarche de valorisation

durable et d’économie circulaire.

La varié¢t¢é de pomme ‘Golden Delicious’ est particulierement riche en pectine,
notamment dans sa peau, ce qui en fait une excellente source pour 1’extraction (Thakur et al.,
1997 ; Voragen et al., 2009). De plus, sa composition chimique stable et sa disponibilité en
font un choix privilégié pour des applications technologiques.

Afin de déterminer les conditions optimales d’extraction de pectine, plusieurs essais
expérimentaux ont été réalisés en faisant varier trois parametres clés : le pH du solvant, la
température, et le temps d’extraction. L’objectif était d’obtenir un rendement maximal en
pectine tout en améliorant ses propriétés, en vue d’une application dans 1’industrie

agroalimentaire.

Dans une seconde phase, la pectine extraite a été utilisée pour la préparation d’un film
biodégradable, ne présentant aucun effet néfaste pour la santé ni pour I’environnement.
Certaines propriétés physico-chimiques et microbiologiques de ce matériau ont ensuite été

évaluées.
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1. Matériel

La réalisation de ce travail a nécessité 1’utilisation de :

1.1.Matériel biologique (végétale)

La matiére premiere utilisée dans cette étude est la pomme de variété Golden Delicious,
appartenant a la famille des Rosaceae. Ces fruits ont été récoltés entre la mi-Septembre et le
début du mois d’Octobre, période correspondant a leur pleine maturité, puis commercialisés
sur le marché local de la wilaya de Batna. Les principales caractéristiques de cette variété sont
présentées dans le tableauO1.

Tableau 01 : Propriétés physico-chimiques et composition nutritionnelle de la pomme
(Golden Delicious) d’Aures (Ameur et Heleili, 2022).

Paramétre Valeur Unité / Remarques
Origine Région des Aures Algérie
(Batna)
Teneur en sucres (°Brix) 12 -15 °Brix (extrait sec soluble)
Acidité totale 4-6 g/L (acide malique)
pH ~3.3-38 -
Apparence Jaune dorée, brillante =
Eau 85.5 g/100 g
Glucides totaux 11.7 0/100 g (principalement fructose,
glucose)
Fibres alimentaires 2.5 0/100 g
Protéines 0.3 g/100 g
Lipides 0.1 g/100 g
Vitamine C 23 mg/100 g
Polyphénols totaux ~14.27 mg/100 g
Flavonoides ~16.83 mg/100 g
Potassium (K) 110 mg/100 g
Calcium (Ca) 6 mg/100 g
Phosphore (P) 11 mg/100 g
Magnésium (Mg) 5 mg/100 g
Fer (Fe) 0.12 mg/100 g
Zinc (Zn) 0.05 mg/100 g
Cuivre (Cu) 0.03 mg/100 g
Manganese (Mn) 0.04 mg/100 g
Vit. B1 (thiamine) 0.02 mg/100 g
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Vit. B2 (riboflavine) 0.03 mg/100 g

Vit. B3 (niacine) 0.1 mg/100 g
Vit. B6 0.05 mg/100 g
Vit. B9 (folates) 3 pg/100 g
Vit. E 0.18 mg/100 g
Vit. K1 2.2 pg/100 g

\u

Figure 09 : La Pomme (Golden Delicious) utilisée dans cette étude.

1.2.Matériel non biologique
Les matériels de laboratoire utilisés pour I’extraction de la pectine et la préparation des

films sont répertoriés dans les annexes.

2. Méthodes
2.1.Préparation de matiére premiére

Les pommes ont été soumises aux opérations suivantes :

- Lavage : les pommes sont lavées a I’eau du robinet afin d’éliminer les saletés,
impuretés et poussieres ;

- Elimination des déchets : les pédoncules et les pépins sont retirés et les pommes sont
découpées en petits morceaux a 1’aide d’un couteau ;

- Séchage : les morceaux sont séchés dans une étuve (marque Memmert) a une
température de 45 + 2 °C pendant 2 a 3 jours ;

- Broyage : les échantillons secs sont broyés a 1’aide d’un broyeur afin d’obtenir une
poudre fine de pomme (figure 10) ;

- Conservation : la poudre de pomme est conservée a une température de 4 °C jusqu’a

utilisation, afin d’éviter toute altération.
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Figure 10 : Poudre de pomme séchée.

2.2.0ptimisation de I’extraction de la pectine
L’extraction des pectines a partir de la poudre de pomme a été réalisée en milieu acide
chauffé, selon le protocole décrit par Kratchanova et al. (2004), avec des modifications

apportées aux parameétres suivants : pH, durée et température d’extraction.

Le pH est ajust¢ a I’aide d’un pH-metre, préalablement étalonné avec des solutions

tampons basiques, neutres et acides a 25 °C.

L’extraction est effectuée sous reflux, dans un ballon Bicol de 500 mL contenant 15 g de
poudre de pomme et 300 mL d’eau distillée acidifiee (pH 1.5, 2.5 ou 3.5) avec du HCI
(0.1 M). Le systéme est immergé dans un cristallisoir rempli d’huile végétale (bon conducteur
thermique) et chauffé & une température précise, sous agitation continue a ’aide d’un
agitateur magnétique. Un thermomeétre est introduit dans le mélange pour contréler la
température (70, 80 et 90 °C) pendant toute la durée de I’extraction (70, 80 et 90 minutes)
(Abu Sayed et al., 2022).
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Figure 11 : Montage a reflux utilisé pour I’extraction de la pectine.

2.2.1. Filtration
La solution est filtrée a I’aide de papier filtre afin de séparer le filtrat du résidu végétal
(figure 12). Le filtrat est ensuite laissé a refroidir pour éviter toute dégradation de la pectine
(figure 13).

Figure 12 : Etape de filtration.
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Figure 13 : Filtrat apres refroidissement.

Une précipitation de la pectine est provoquée par 1’ajout de deux volumes d’éthanol
absolu (4 °C) au filtrat. Le mélange est ensuite laissé au repos pour permettre la formation de

la pectine.

2.2.2. Centrifugation
La pectine précipitée apparait sous forme d’un gel ou de filaments blancs. Elle est

récupérée par centrifugation a 4000 tr/min pendant 30 a 40 minutes (figure 14).

Figure 14 : Pectine humide apres centrifugation.

2.2.3. Séchage
La pectine humide est étalée sur des sachets en plastique (ou bien papier filme) et placée

dans une étuve a 4542 °C pendant 24 heures pour éliminer I’éthanol résiduel.

Une fois seche, la pectine est pesée a 1’aide d’une balance de précision afin de déterminer

le rendement d’extraction (figures 15 et 16).
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Figure 16 : Pectine seche préte a ’emploi.

2.3.Caractérisations physicochimiques des pectines obtenues
2.3.1. Rendement d’extraction de pectine

Le rendement d‘extraction de la pectine est calculé selon la formule suivante :

m
R(%) = m—1 100
2

Ou:
mz : Masse de la pectine seche obtenue (en gramme).

m2 : Masse initiale de la poudre de pomme utilisée.

La pectine extraite est ensuite conservée au réfrigérateur (a 4 °C) en vue de ’analyse de

ses propriétés physico-chimiques.

22



2.3.2. Degré d’estérification

v

Principe

Le degré d’estérification est déterminé par titrage. Ce parameétre est essentiel pour

caractériser le type de pectine (hautement ou faiblement méthylée) et pour prévoir ses

propriétés fonctionnelles, notamment ses capacités de de rétention d’eau et de gélification

(Bochek et al., 2001).

v

Mode opératoire

On commence par peser 0.2 g de pectine, que 1’on humidifie avec 5 ml d’éthanol.
Ensuite, 20 ml d’eau distillée sont ajoutés pour préparer une solution mere, laquelle
est agitée pendant deux heures jusqu’a dissolution compléte de la pectine ;

Une solution fille est ensuite préparée en diluant 10 ml de la solution mere avec de
I’eau distillée jusqu’a 100 ml (dilution au dixiéme) ;

Le titrage est réalisé a 1’aide d’une solution de NaOH (0.1 M) en présence de 6 a 10
gouttes de phénolphtaléine. Le titrage s’arréte lorsque la solution vire au rose pale :
on note alors le volume de soude utilisé (V:) (figure 18) ;

Ensuite, 20 ml de NaOH (0.1 M) sont ajoutés sous agitation, puis le mélange est
laissé au repos pendant 15 minutes. De I’HCI (0.1 M) est ajouté jusqu’a décoloration
compléte (disparition du rose). Un second titrage est alors effectué avec la méme
solution de NaOH (0.1 M) jusqu’a I’apparition d’une légere coloration rose : le

volume consommé est noté V> (Bochek et al., 2001).
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A B

Figure 18 : Virage de couleur de la solution de pectine lors du 1 titrage (A) et du 2°™ titrage

(B).

Le (DE%) est calculé par la formule suivante :

Va
DE (%) = ———— .100
1 +V3)
ou:
Vi :  Volume initial de NaOH utilisé lors

V2: Volume de NaOH utilisé lors du deuxieme titrage.
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2.3.3. Degré de méthoxy (MeO)

La teneur en groupes methoxy est directement liée au degré d'estérification (DE) de la
pectine. Elle correspond a la quantité de groupements méthyles (—OCHs) estérifiant les acides

galacturoniques dans la chaine de la pectine (Bochek et al., 2001 ; Rahman et al., 2023).

Le pourcentage de méthoxy (%MeO) peut étre calculé a partir du degré d’estérification

selon I’équation suivante :

100 x DE x 31

MeO (%) =
€0 (%) = 76 ¥ DE x 18)

Ou:

DE : degré d’estérification (%) ;

31 : masse molaire d’un groupe méthoxy (g/mol) ;

176 : masse molaire de ’unité répétitive d’acide galacturonique (g/mol) ;

14 : masse molaire supplémentaire d’un groupe méthyle dans 1’unité estérifiée (CHz).

2.3.4. Teneur en cendres
v" Principe

La teneur en cendres correspond a la fraction minérale résiduelle aprés la combustion
compléte de la matiére organique d’un échantillon (Djabla et al., 2024). Lors de ce processus,
la matiére organique est détruite par incinération, laissant un résidu minéral sous forme de

cendres blanchatres (Kourou et Idris, 2024).
v" Mode opératoire

- Les creusets sont d’abord pesés a vide afin de déterminer leur masse initiale (Mc) ;

- Une masse de 0.2 g de pectine est ensuite introduite avec précaution dans chaque
creuset (M) ;

- Les creusets sont placés dans un four & moufle (Figure 19) préchauffé a 500 °C et y

sont maintenus pendant 6 heures ;
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- Apres incinération, les creusets sont sortis du four, refroidis dans un dessiccateur, puis
pesés afin de déterminer la masse finale (M) (Djabla et al., 2024 ; Kourou et Idris,
2024) (Figures 20).

Figure 20 : Creusets contenant la pectine avant et aprés incinération.

La teneur en cendres est déterminée a 1I’aide de I’équation suivante :

Mg—M,
Teneur en cendres (%) = v .100
i
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Avec :

Mt : masse finale du creuset + cendres (g) ;
M. : masse du creuset vide (Q) ;

Mi : masse initiale de I’échantillon (g).

2.4. Propriétés fonctionnelles des pectines
2.4.1. Capacité de rétention d’eau (CRE) et d’huile (CRH)
v Principe
La capacité de rétention d’eau ou d’huile par la pectine est liée a sa structure en réseau
tridimensionnel. Cette configuration permet a la pectine, lorsqu’elle est hydratée ou
mélangée a de I’huile, de piéger une quantité importante de liquide dans ses mailles internes
(Wongkaew et al., 2020 ; Mada et al., 2022).

v" Mode opératoire

- Peser les tubes a centrifuger vides ;

- Introduire 0.1 g de pectine seche dans chaque tube ;

- Ajouter 2.5 mL d’eau distillée ou d’huile, selon le test souhaité ;

- Homogénéiser doucement le mélange a la main ou a 1’aide d’un vortex ;

- Laisser reposer a température ambiante pendant 1 heure afin de permettre 1’absorption
maximale du liquide ;

- Centrifuger les tubes a 3000 tr pendant 15 minutes ;

- Eliminer soigneusement le surnageant (eau ou huile) ;

- Peser le gel formé.

La capacité de rétention d’eau (CRE) ou d’huile (CRH) est calculée selon la formule suivante

Mfinale - Mséche

CRE ou CRH (g/g) = .100

Mséche
Ou:

Mrinale : masse du gel aprés centrifugation (g) ;
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Mseche - Masse initiale de pectine seche (g).

2.4.2. Solubilité de la pectine

v Principe

La solubilité des pectines dépend de leur structure chimique, notamment du degré de
méthylation (DM), de la masse molaire, ainsi que de la répartition des groupes fonctionnels le
long de la chaine polygalacturonique. En général, une pectine de faible masse molaire et
présentant un degré de méthylation réduit sera plus facilement soluble dans 1’eau ou dans

d'autres solvants (Arias etal., 2021 ; Rahman et al., 2023).
v" Mode opératoire

- Peser précisément 0.1 g de pectine seche dans des tubes a bouchon vissé ;

- Ajouter 10 mL de solvant dans chaque tube, en se référant aux conditions du Tableau
2;

- Agiter les mélanges a 1’aide d’un vortex pendant quelques minutes pour favoriser la
dispersion ;

- Observer visuellement la solubilité des échantillons apres agitation.

Tableau 2 : Les différents solvants utilisés pour I’évaluation de la solubilité de la pectine.

Tube 1 2 3 4 5

Solvant Eau Ethanol | Acétone | Chloroforme Hexane

distillée
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Figure 21 : Solvants utilisés dans 1’étude de la solubilité de la pectine.

2.5. Méthodologie de surface de réponse comme outil d'optimisation
2.5.1 Plan d’expérience de type composite centré (Central Composite Design CCD) a

deux facteurs

L’¢tude a porté sur I’évaluation de I’influence des parameétres opératoires en
I’occurrence de température et de pH d’extraction sur les propriétés physicochimiques et
fonctionnelles des pectines extraites de pomme.

La planification des expériences a été réalisée en adoptant le plan composite centré.
Un plan d’expérience de type composite centré (Central Composite Design ‘CCD’) a deux
facteurs a été utilisé pour déterminer I’effet des deux traitements X1 et Xo (X1 : température,
X2: pH) sur la qualité des pectines obtenues.

Les réponses choisies sont : Y1 : rendement détraction (%), Y2 : degré d’estérification

(%), Y3 : degré de méthoxy (%), Y : teneur en cendres (%), Ys: capacité de rétention d’eau
(g d’eau/g de pectine) et Y : capacité de rétention d’huile (g de huile/g de pectine).

Le modele étudié étant un modeéle a deux facteurs. Ce plan nécessite la réalisation des
expériences representant des combinaisons de trois niveaux attribués a chacun des deux

facteurs tout en prenant la réponse correspondante.

2.5.1. Modélisation de la réponse
La modélisation de la réponse est réalisée a 1’aide des techniques de régression qui
permettent de relier les réponses « Y » aux facteurs «Xi1 » et «Xz ». L’équation qui régit le

systeme est de la forme (Goupy et Creignton, 2006 ; Bourekoua et al., 2016) :

Y = bo + b1X1 + baXo + b11X1X1 + b2oX2X2 + b12X1X2
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Avec :

Y : Réponse étudiée ;

X1 et Xz : Formes codées des variables explicatives ;

bo : Constante qui exprime 1’effet moyen général ;

biet by : Coefficients linéaires ;
biiet boo : Coefficients quadratiques ;

b1y : Coefficient d’interaction.

2.5.1.1. Niveaux des variables

Pour chaque variable codée (X) trois niveaux, -1, 0 et +1 sont attribués. -1 et +1

représentent les valeurs extrémes.

Le plan d’expérience de type composite centré est présenté soit par des grandeurs codées

ou réelles. Avec les grandeurs codées, le tableau prend le nom de matrice d’expériences

(tableau03).

Tableau 03 : Matrice d’expérience du plan composite centré a deux facteurs.

Matrice
Essais X1 (Température) X2 (pH)
1 -1 -1
2 -1 0
3 1 +1
4 0 1
5 0 0
6 0 +1
7 1 B
8 1 0
9 1 +1
10 0 0

2.5.1.2.Détermination des variables réelles et codées

v' Température et pH d’extraction

La borne inférieure fixée pour la température et le pH d’extraction est respectivement de 70

°C et 1,5 (tableau 03). Les niveaux retenus pour la température sont 70, 80 et 90 °C, tandis

que ceux du pH sont 1.5, 2.5 et 3.5. Ce choix s’appuie sur des essais préliminaires ayant

permis d’identifier des conditions potentiellement favorables au rendement d’extraction ainsi

qu’a la qualité finale de la pectine (Bourekoua et al., 2016).
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Tableau 04 : Niveaux et valeurs fondamentales utilisés dans le modele composite central

(CCD) pour I’extraction de la pectine de pomme.

Valeurs codées Valeurs réelles
Essais CCD Température pH
°C)
Xi: X2 : pH
Température
(°C)
1 -1 -1 70 15
2 -1 0 70 25
3 -1 +1 70 35
4 0 -1 80 15
5 0 0 80 25
6 0 +1 80 35
7 +1 -1 90 15
8 +1 0 90 25
9 +1 +1 90 35
10 0 0 80 25

2.5.1.3. Evaluation de la pertinence du modéle

Pour chaque variable de réponse, I'évaluation de la pertinence du modéle a été
déterminée. Le modéle semblait étre quadratique et le seuil de signification était fixé a 0.05.
Les réponses de chaque variable ont été soumises a une analyse statistique afin de définir les
points optimaux pour I’extraction de pectine en utilisant les fonctions de désirabilité

(Simurina et al., 2012).

2.6. Procédure de préparation de biofilm a base de pectine

La préparation du biofilm a été réalisée selon la méthode décrite par Gheribi et al.
(2019) et Moussaoui et al. (2022), avec de Iégeres modifications. Les principales étapes de

préparation sont les suivantes :
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v Préparation de la solution filmogéne

La pectine est d’abord dissoute dans de 1’eau distillée sous agitation a température
modérée. Le glycérol, en tant qu’agent plastifiant, est ensuite ajouté progressivement, suivi
d’une petite quantité d’acide citrique. L’agitation est poursuivie afin de garantir une solution

parfaitement homogene
v' Coulage du biofilm

La solution obtenue est versee dans des boites de Pétri en verre de fagcon a former une
couche uniforme de faible épaisseur (Figure 22). Afin d’éliminer les bulles d’air, les boites

sont ensuite laissées au repos pendant 30 minutes.

Figure 22 : Solutions de biofilm versées dans des boites de Pétri avant 1’étape de séchage.
v' Séchage du biofilm

Les boites sont placées dans une étuve a 45 °C pendant 24 a 48 heures. Une fois le biofilm

complétement sec, il est soigneusement décollé de la surface.
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2.7. Caracterisation des biofilms a base de pectine
2.7.1. Propriétés physicochimiques des biofilms

2.7.1.1. Teneur en eau

La teneur en eau des biofilms élaborés a été déterminée en suivant la méme méthode que

celle déecrite pour la pectine (voir titre 2.3.4).

2.7.1.2.Epaisseur des biofilms
L'épaisseur des films a été mesurée aléatoirement en au moins 6 points a l'aide d'un
micrometre (Mitutoyo 293-100-10, prcesion: 0.0001 mm) et une valeur moyenne a été

calculée (Moussaoui et al., 2022).

Figure 23 : Micrométre.

2.7.2. Analyse microbiologique des biofilms a base de pectine
2.7.2.1. Préparation des échantillons

a. Préparation de la solution mére (1071)

Une quantité de 10 g de biofilm est pesée dans un bécher stérile, puis homogénéisée
avec 90 mL d’eau physiologique (composée d’eau distillée et de chlorure de sodium (NaCl) a
8.5 g pour 1000 ml (8.5 g/l) constituant ainsi la solution mére a 1071, L’homogénéisation est

effectuée pendant 1 a 2 minutes a I’aide d’un agitateur.
b. Préparation des dilutions décimales

Des tubes stériles contenant 9 mL d’eau physiologique sont préparés. A partir de la
solution mére, des dilutions décimales successives sont réalisées (1072, 103, 10%..) en

transférant 1 mL de la dilution précédente dans chaque tube suivant. Chaque tube est
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soigneusement homogenéisé avant transfert. Ces dilutions visent a reduire la charge

microbienne afin d’obtenir un dénombrement optimal (JORA, 2014).
c. Ensemencement et milieux de culture

Pour chaque analyse, 1 mL de dilution appropriée (généralement 10 & 10%) est
ensemencé en double dans des boftes de Pétri stériles, en fonction du milieu et de la méthode

spécifique a chaque groupe microbien.

2.7.2.2.Recherche et dénombrement de la Flore Mésophile Aérobie Totale (FMAT)

v Principe

Le dénombrement des microorganismes aérobies mésophiles a été réalisé selon la
norme 1SO 4833-1 et I1SO 4833-2 (2013), en utilisant le milieu Plate Count Agar (PCA)
(1S0O, 2013 ; JORA, 2017).

v" Mode opératoire

- Ensemencer 0.1 mL de la solution mere et des dilutions en surface sur des boftes de
Pétri contenant environ 15 mL de PCA ;
- Deux boites sont ensemencées par dilution ;

- L’incubation est effectuée a 30 °C pendant 48 heures.

v" Lecture

Les colonies observées sont généralement circulaires, blanchatres a jaunatres, de tailles

variables.

v' Calcul

B > Nombre des colonies
~ V.(n;+ 0.1.ny).d

Ou:

n1 : nombre de boites de la premiére dilution ;

n2 : nombre de boites de la deuxieme dilution ;

V : volume ensemencé (1ml) ;

D : la dilution de la premiére boite dénombrable (retenue)
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2.7.2.3. Recherche et dénombrement des Levures et Moisissures

v Principe

Les levures et moisissures, organismes aérobies mésophiles, ont été dénombrées sur le
milieu selectif OGA (Oxytetracycline Glucose Agar), conformément au Journal Officiel n°
48 (2015).

v" Mode opératorie

- Ensemencer 0.1 mL de la solution mére et des dilutions en surface sur des boites
contenant le milieu OGA ;
- Deux boites sont utilisées pour chaque dilution ;

- Incubation a 25 °C pendant 5 jours.
v’ Lecture

Les levures forment des colonies lisses, blanches ou creme. Les moisissures apparaissent

sous forme de colonies fibreuses ou duveteuses, de couleur blanche, verte ou bleue.
2.7.2.4. Recherche et dénombrement des Coliformes (totaux et fécaux)
v" Principe

Les coliformes sont cultivés sur VRBL (Violet Red Bile Lactose agar), un milieu
sélectif contenant du lactose, des sels biliaires, du cristal violet et du rouge neutre.

- Coliformes totaux (CT) : incubés a 35 °C + 0.5 °C pendant 24 a 48 h ;
- Coliformes fécaux (CF) : incubés a 44 °C £ 0.5 °C pendant 24 h.

v' Mode opératoire

- Transferer 1 mL de chaque dilution dans deux boites de Pétri stériles ;
- Ajouter environ 15 mL de gélose VRBL fondue a 45 °C ;
- Homogénéiser doucement puis laisser solidifier a température ambiante ;

- Incuber selon le type de coliformes recherché (35 °C pour CT, 44 °C pour CF).
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v' Lecture

Les colonies de coliformes apparaissent rouges, de petit diametre, parfois entourées d’un

halo de précipité biliaire (Journal Officiel n° 38, 2014).

3. Analyse statistique

Les résultats ont ét¢ exprimés en moyenne + écart type. L’analyse statistique de
variance (ANOVA : avec un intervalle de confiance o < 0.05) a été réalisée a 1’aide du
logiciel statistique SPSS version 25.0 (SPSS Inc., Chicago, Etats-Unis) (Hyun-Jung et al.,
2014 ; Mogol et Gokmen, 2014).

Le logiciel statistique JMP (Version, 11) a éte utilisé pour déterminer les coefficients des
polynbmes pour chaque réponse. La variance de Ficher (F) a été utilisée pour vérifier la
signification du coefficient de régression. Un coefficient de détermination (R?) a été calculée
et l'adéquation de modele a été testée en séparant la somme résiduelle des carrés en erreur

pure et manque d'ajustement (Bourekoua et al., 2016).
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Le schéma expérimental global de cette étude est présenté a la figure 24 :
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Figure 24 : Schéma des différentes conditions d’extraction de la pectine et de préparation du

film a base ce biopolymére extrait.
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Chapitre II : résultats et discussion

Partie 01 : Caractérisation des pectines extraites de pomme sous différentes conditions

de température, pH et temps.

1. Propriétés physicochimiques de pectine

1.1. Rendement d’extraction
Le tableau 05 illustre le rendement d’extraction de la pectine a partir de la pomme, en
fonction de différentes conditions expérimentales. Il en ressort que ce rendement varie entre
4.13 % et 8.43 %. Le rendement le plus élevé (8.43 %) a été obtenu a une température de 90

°C, aun pH de 1.5 et aprés un temps d’extraction de 70 minutes.

Tableau 05 : Rendement d’extraction de la pectine a partir de la pomme.

temps Rendement d’extraction
Temperature pH (min) (%)
0
70 15 90 6.80+0.16%
80 15 80 7.69+0.19°
90 15 70 8.43+0.18°
70 25 90 5.29+0.16¢
80 25 80 6.95+0.16°
90 25 70 7.04+0.16f
70 35 90 4.13+0.15°
80 35 80 5.85+0.16"
90 3.5 70 6.46+0.17'

Les valeurs en exposant avec des lettres différentes dans une méme colonne sont significativement
différentes (o <0.05).

La température, la durée d’extraction et le pH constituent des parametres déterminants

dans I’extraction de la pectine a partir des fruits.

De nombreuses études ont démontré que des conditions acides, des températures
modérées a élevées (60 a 90 °C) et des durées prolongées allant jusqu’a 120 minutes
favorisent un rendement optimal. Yarligan Uysal et Yildirim (2014) ont rapporté que
I’extraction maximale de la pectine a partir de I’aubépine rouge (Crataegus spp.) a été

obtenue dans des conditions acides (pH de 1.5 a 2.76), a des températures comprises entre 60
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et 90 °C, et pour une durée allant jusqu’a 120 minutes, en utilisant de 1’acide citrique ou du

jus de citron.

Selon Miceli-Garcia et al. (2014), I’extraction de la pectine de pomme dans des
conditions optimales (pH 1.5, 90 °C, pendant 120 minutes) a permis d’atteindre un rendement
de 8.6 % sur matiere séche, tout en garantissant une bonne qualité du polymere obtenu. Ce
rendement s’est révélé encore plus élevé lorsqu’il s’agissait du marc de pomme, soulignant

son intérét comme source alternative enrichie en pectine.

Mahmoud et al. (2022) ont trouvé qu’un rendement d’environ 14 % en pectine
pouvait é&tre obtenu a partir de la pomme a 1’aide des techniques d’extraction
conventionnelles. Ce rendement a toutefois été significativement amélioré, atteignant jusqu’a

22 %, grace a ’utilisation des technologies d’extraction assistée par micro-ondes et ultrasons.

Par ailleurs, 1’étude d’Abu Sayed et al. (2022) ont montré que 1’utilisation d’acide
chlorhydrique (HCI) a pH 1.5, a 90 °C pendant 120 minutes, a permis d’atteindre un
rendement élevé en pectine seche (entre 28.06 % et 28.42 %) a partir des pelures de mangue
(Mangifera indica L.).

En plus, Wai et al. (2010) ont déterminé que les conditions optimales d'extraction
acide de la pectine a partir d'écorce des fruits de durian correspondaient a une température de
80 °C, une durée de 4 heures et un pH de 2.5.

Yu et al. (2021) ont observé que la température influencait principalement le rendement
en pectine extraite du marc de citron, tandis que le pH et la méthode d’extraction affectaient

davantage la structure et les propriétés physicochimiques des pectines.

Les conditions d’extraction optimales permettent non seulement d’obtenir un rendement
élevé en pectine, mais contribuent également a améliorer ses propriétés physico-chimiques,
notamment par une teneur élevee en acide anhydro-galacturonique et un degré d’estérification
adapté. Ainsi, la maitrise rigoureuse des parametres tels que la température, le pH et la durée
d’extraction s’avere indispensable pour optimiser I’extraction de la pectine, en particulier a

partir de pomme.
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1.2.Degré d’estérification

Le tableau 06 présente le degré d’estérification de la pectine extraite de la pomme sous
différentes conditions. Le degré d’estérification (DE) de la pectine est un paramétre clé qui
détermine ses propriétés gélifiantes et conditionne ses applications dans 1’industrie
agroalimentaire. Ce facteur est influencé par plusieurs variables au cours du processus
d’extraction, notamment le pH, la température, la durée d’extraction ainsi que le type d’acide

utilisé (Thakur et al., 1997 ; Abu Sayed et al., 2022).

Tableau 06 : Degré d’esteérification de la pectine extraite sous différentes conditions.

temps Degré
Temperature pH (min) d’estérification
(°C) (%)
70 1.5 20 18.75+0.217
80 15 80 21.960.36°
920 1.5 70 37.64+0.49°
70 25 90 39.28+0.37¢
80 25 80 42.72+0.46°
90 25 70 43.45+0.37°
70 35 90 46.42+0.329
80 35 80 50.75+0.37"
920 35 70 67.01+0.49'

Les valeurs en exposant avec des lettres différentes dans une méme colonne sont significativement

différentes au seuil o <0.05)

Le degré d'estérification (DE) des pectines de pomme varie entre 18.75 % et 67.01 %.
Les conditions d'extraction optimales pour obtenir une pectine hautement estérifiée (DE

élevé) sont les suivantes : température de 90 °C, durée de 70 minutes, et pH = 3.5.

Wai et al. (2010) ont montré que le degré d’estérification de la pectine était
significativement influencé par le temps, la température et le pH, ainsi que par les interactions

entre la température et le pH, et entre le temps de chauffage et le pH.

Miceli Garcia (2014) a trouvé que la pectine extraite de pomme présentait un degré
d’estérification (DE) de 66.7 %, ce qui la classe parmi les pectines hautement méthoxylées

(HM). Ce fort taux de DE suggere un bon potentiel gélifiant et des propriétés
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physicochimiques intéressantes pour des applications dans I’industrie agroalimentaire. Par
ailleurs, Bhat et al. (2024) ont rapporté que la pectine commerciale présente un degré
d’estérification de 70.55 %.

L'étude de Sotanaphun et al. (2012) ont établi que I'extraction de pectine a partir
d'écorces de Citrus maxima (pomelo) a80°C a un pH environ ~4.5permet d'obtenir
une pectine avec un degré d'estérification élevé (76.30%).

Dans une étude plus récente, Rahman et al. (2023) ont révélé que les conditions
d'extraction influencent significativement le degré d'estérification (DE) de la pectine de
pomme. L'extraction Iégerement acide (méthode au sodium-hexa-méta-phosphate, pH = 4.5 et
T= 95°C) a produit une pectine avec un DE élevé (75.56%), caractéristique des pectines HM
(hautement méthylées). A l'inverse, I'hydrolyse acide (pH = 2.2) a réduit le DE (de 70.59% a
51.61%), favorisant des pectines LM (faiblement méthylées). Ces résultats soulignent I'impact
critique du pH et de la méthode d'extraction sur les propriétés fonctionnelles de la pectine.

En plus, Yu et al. (2021) ont observé que I’extraction alcaline assistée par des
techniques physiques (micro-ondes ou ultrasons), appliquée sur une courte durée, permettait
d’obtenir un rendement accru en pectine a bon degré d’estérification a partir de marc de

citron.

Un degré d'estérification plus élevé réduit les interactions électrostatiques et la densité de
charge dans la pectine, favorisant la formation de complexes avec les cations et augmentant
ainsi la viscosité. Il influence aussi I'nydrophobicité de la pectine grdce a ses groupes
hydrophobes (Roy et al., 2023).

1.3.Teneur en Méthoxy (MeO) (%)

Le tableau 07 montre la teneur en groupement méthoxy de pectines préparées.
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Tableau 07 : La teneur en méthoxy (MeO) des pectines extraites de pomme.

Température (°C) pH temps (min) Teneur en Méthoxy(%6)
70 15 %0 5.92+0.13
80 15 80 6.94+0.20"
%0 15 0 11.89+0.17°
70 25 %0 12.41£0.18"
80 25 80 13.5040.17°
%0 2:5 70 13.73+0.15
70 35 90 14.67+0.189
80 35 80 16.040.20"
S 3.5 70 21.18+0.23'

Les valeurs en exposant avec des lettres différentes dans une méme colonne sont significativement
différentes (a <0.05).

Le degré de méthylation (DM) de la pectine est un parametre critique qui influence ses
propriétés gélifiantes et ses applications industrielles. Les conditions d'extraction, telles que la
température, le pH et la durée, affectent significativement ce parametre.

Les pectines extraites de pomme présentent des teneurs en groupes méthoxy variant
entre 5.92 % et 21.18 %. La valeur la plus élevée (21.18 %) a été obtenue dans les conditions
d'extraction suivantes : température de 90 °C, pH 3.5 et durée de 70 minutes.

Rahman et al. (2023) ont trouvé que les teneurs en groupes méthoxy des pectines
extraites s'élevaient a5.41% pour les pelures de pomme et 7.09% pour les écorces de
pamplemousse. Cette variation reflete I'impact significatif de I'origine botanique et des

paramétres d'extraction sur les caractéristiques structurales des pectines.

Selon Bhat et al. (2024), la pectine commerciale contient une teneur en méthoxyle

avoisinant les 2 %.

L'étude de Virk et Sogi (2004) a révélé que I'extraction de pectine a partir de pelures de
pomme avec de l'acide citrique (1%) a température modérée (ébullition, 25 min) a produit une
pectine afaible teneur en méthoxy (3.7%) et undegré d'estérification bas (33.44%),
caractéristique des pectines LM (faiblement methylées). Cela est expliqué par I'hydrolyse

partielle des groupes -OCHs lors de I'extraction acide.
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En revanche, Chan et Choo (2013) ont observé que les pectines issues des coques de
cacao avaient un degré de méthoxy variant de 7.17 % a 57.86 %. Leurs travaux ont montré
que des températures plus élevées et des temps d'extraction prolongés augmentaient non
seulement les rendements d'extraction, mais modifiaient également les propriétés chimiques,
notamment le degré de méthylation. Plus précisément, l'utilisation d'une solution acide,
combinée a des températures élevées et a un temps d'extraction prolongé, a significativement

influencé le degré des groupements méthoxy (-OCHs) des pectines extraites.

Un degré d’estérification élevé (67.1%) indique une pectine hautement estérifiee
(>50%), signifiant que la plupart des groupes carboxyles (-COOH) de I'acide galacturonique
sont convertis en groupes méthylester (-COOCHs), ce qui se traduit par une forte teneur en
méthoxy (MeO% > ~7%). A l'inverse, un degré d’estérification faible (18.75%) correspond &
une pectine faiblement estérifiée (<50%), ou la majorité des groupes -COOH restent libres,
conduisant a une faible teneur en méthoxy (MeO% < ~7%). Cette distinction est importante,
car elle influence directement les propriétés gélifiantes et les applications technologiques de la

pectine.

Les pectines hautement méthylées ‘HM’ gélifient en présence de sucre et d'acide, tandis
que les pectines faiblement méthylées ‘LM’ nécessitent la présence d'ions calcium pour

former des gels (Rahman et al., 2023).

1.4.Teneur en cendre

La Figure 25 présente le taux de cendres dans les pectines extraites.
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Figure 25 : Teneur en cendres dans les différents types de pectines.
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La teneur en cendres des pectines extraites de pomme varie entre 0.73 % et 1.49 %. Le
taux le plus éleve a été enregistré pour la pectine extraite dans les conditions suivantes : pH
3.5, température de 90 °C et durée d'extraction de 70 minutes.

Rahman et al. (2023) ont determiné des teneurs en cendres de 3.07 % et 7.12 %
respectivement dans les pectines extraites d'écorces des fruits de pomelo et de pomme. Leur
étude révéle que la teneur en cendres ne varie pas significativement selon les méthodes

d'extraction mais dépend principalement de la matiére premiere végétale.

D'un point de vue qualitatif, la teneur en cendres reflete la pureté de la pectine. Une teneur
élevée indique la présence d'impuretés minérales, tandis qu'une pectine de bonne qualité
devrait présenter un faible taux de cendres. Selon Khamsucharit et al. (2017), les pectines a
faible teneur en cendres (<10 %) forment des gels de meilleure qualité que celles a teneur
élevée.

Ces observations sont corroborées par les travaux de Raji et al. (2017), qui ont mesuré un
taux de 3.5 % dans la pectine d'écorce de melon (conditions optimales : pH 1, 95 °C, rapport
solvant/échantillon 10 v/m, 200 min). A titre comparatif, Virk et Sogi (2004) n'ont rapporté
que 1.44 % pour la pectine de pelures de pomme (Malus pumila cv. Amri), confirmant ainsi
I'impact déterminant de I'origine botanique.

D’aprés les normes du Codex Alimentarius publiées par la FAO en 1979 et réaffirmées en
2009, la teneur en cendres totales de la pectine doit se situer autour de 1 %. Les résultats
obtenus dans notre étude respectent majoritairement cette limite, ce qui confirme leur

conformité aux exigences réglementaires.

1.5.Couleur des pectines

La figure 26 présente les pectines obtenues a partir de la pomme sous différentes

conditions avant d’étre broyées.
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Figure 26 : Pectines extraites de pomme sous différentes conditions avant le broyage.

La pectine extraite de la pomme a pH acide (1.5) présente une coloration brune, qui

s’éclaircit avec la diminution du temps et de la température d’extraction, ainsi qu’avec

I’augmentation du pH (Figure 26). Cette variation est principalement attribuable aux tanins et

aux anthocyanes, les principaux polyphénols responsables de la couleur des pommes. Lors de

I’extraction conventionnelle, ces pigments sont libérés par la rupture des parois cellulaires en

milieu acidifié, puis capturés par la pectine lors de la précipitation, expliquant ainsi sa teinte

(Antoni¢ et al., 2022).

45



Spinei et Oroian (2022) ont démontré que les paramétres colorimétriques (L, h*, C*)
de la pectine de marc de raisin dépendent fortement du pH. Les valeurs maximales de
L (59.92), h*ab (42.48) etC*ab (12.37) ont été observées a pH 3, tandis que les minimas (L*
=23.89 ; h*ab = 25.06 ; C*ab = 4.41) correspondaient a pH 1. Cette différence s’explique par

la sensibilité des polyphénols au pH : leur stabilité augmente en milieu plus acide.

Par ailleurs, la durée d’extraction influence également la couleur. Selon Spinei et Oroian
(2022), une extraction plus courte a 90 °C et pH 2 avec de I’acide citrique favorise une
luminosité (L) accrue. Une tendance similaire a été rapportée par Berardini et al. (2005) pour
la pectine de peau de mangue, ou une réduction du temps d’extraction augmentait la valeur L*

et C*ab.

Le brunissement observé dans les pectines est principalement dd a la caramélisation ou la
réaction de Maillard. Ces réactions, favorisées par des températures élevées et des pH acides,
entrainent la formation de mélanoidines, responsables de la coloration brune (Rojas-Grau et
al., 2009).

L'étude de Phaviphu et al. (2018) suggere que la différence de couleur des pectines
extraites de différents fruits pourrait étre attribuée aux composants colorés naturellement

(pigments) présents dans les matieres premieres.

Conformément aux spécifications du Codex Alimentarius publiées par la FAO en1979
et révisées en 2009, la couleur de la pectine doit étre blanche, jaunatre, Iégerement grisatre ou

brunatre. La couleur de notre échantillon s’inscrit donc dans cette plage acceptable.
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2. Propriétes fonctionnelles de pectine
2.1.Capacité de rétention d’eau (CRE)
La figure 27 illustre le changement de la capacité de rétention d’eau des pectines

obtenues en fonction des conditions d’extraction.

Capacite de retention d'eau (g d'eau/g de pectine)
Pectine 9 (pH=3.5,T=90, t=70 min) # 9,5
Pectine 8 (pH=3.5,T=80, t= 80 min) - 10,08
Pectine 7 (pH=3.5,T=70, t= 90 min) # 9,1
Pectine 6 (pH=2.5,T=90, t=70 min) - 7,28
Pectine 5 (pH=2.5,T=80, t=80 min) - | | | 8,13
Pectine 4 (pH=2.5,T=70, t=90 min) - | | | 6,57
Pectine 3 (pH=1.5,T=90, t=70 min) - 4,26
Pectine 2 (pH=1.5,T=80, t=80 min) 4,75
Pectine 1 (pH=1.5,T=70, t=90 min) 4,08

0 2 4 6 8 10 12

Figure 27 : Capacité de rétention d’eau des pectines de pomme.

La capacit¢ de rétention d’eau (CRE) est une propriét¢é fondamentale de nombreux

systemes alimentaires, reflétant la quantité d'eau qu'un échantillon de 1 g peut retenir.

Les pectines extraites dans cette étude présentaient une CRE comprise entre 4.08 et
10.08 g d'eau/g de pectine. Ces valeurs supérieures a celles rapportées par Hosseini et al.
(2019) pour une pectine d’écorce d’orange (3.1 g d'eau/g de pectine). Tandis que, Mada et al.
(2022) ont trouvé que la pectine extraite d’un mélange d’écorces de banane et de papaye

présente une capacité de rétention d’eau de 8.23 g/g.

Plusieurs facteurs peuvent influencer la CRE, notamment; la quantité de groupes

hydroxyle libres dans la structure de la pectine, la porosité de la poudre de pectine et entre
autres.

La capacité de rétention d’eau de la pectine est fortement influencée par les conditions
d’extraction, notamment la température, le temps et le pH. Une élévation de la température

d’extraction peut provoquer la dégradation partielle des chaines latérales de la pectine, en
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particulier dans la région rhamnogalacturonane | (RG-I1), ce qui réduit sa structure ramifiée et
donc sa capacité a piéger I’eau. En revanche, une température modérée (autour de 80°C)
permettrait de préserver les structures fonctionnelles responsables de la rétention hydrique. De
méme, un temps d’extraction trop long peut conduire a la dépolymérisation de la pectine,
diminuant son pouvoir de gonflement (90 minutes). Une étude menee par Alba et
Kontogiorgos (2017) a montré que la structure moléculaire influencée par le pH et la durée

d'extraction avait un effet direct sur I’hydrophilie de la pectine et sa capacité a retenir I’eau.

Yilmaz-Turan et al. (2023) ont également rapporté que I’effet du pH sur les propriétés
rhéologiques de la pectine était moins prononcé que celui de la température et du temps

d’extraction.

2.2.Capacité de rétention d’huile (CRH)
La figure 28 montre I’effet des conditions d’extraction sur la capacité de rétention

d’huile de la pectine de pomme.

Capacite de retention d'huile (g d'huile de pectine)
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(pPH=15,T=70C, (pH=1.5,T=80C, (pH=1.5,T=90C, (pH=2.5,T=70C, (pH=2.5,T=80C, (pH=2.5,T=90C, (pH=3.5,T=70C, (pH=3.5,T=80C, (pH=3.5,T=90C,
t=90 min) t=80 min) t=70 min) t=90 min) t=80 min) t=70 min) t= 90 min) t= 80 min) t=70 min)

Figure 28 : Capacité de rétention d’huile des pectines obtenues.

Par ailleurs, les pectines analysées ont montré une capacité de rétention d’huile (CRH)
variant entre 1.5 et 4.68 g d'huile/g de pectine, dépassant ainsi la CRH de la pectine des
cladodes d’Opuntia ficus-indica (1.23 g/g) rapportée par Bayar et al. (2018) et aussi celle
observée par Hosseini et al. (2019) (1.32 g/g) pour la pectine d’écorce d’orange. De plus,
Mada et al. (2022) ont trouvé que la pectine extraite d’un mélange d’écorces de banane et de

papaye présente une capacité de rétention d’huile de 3.44 g/g.
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La capacité de rétention d’huile dépend quant a elle du caractére hydrophobe de la pectine,
qui est en partie déterminé par le degré d’acétylation et la proportion de groupes neutres
(chaines latérales sucrées) dans sa structure. Des conditions d’extraction alcalines (pH élevé)
peuvent favoriser la déprotonation des groupes acides, augmentant 1’affinité de la pectine pour
les substances lipophiles. Yilmaz-Turan et al. (2023) ont montré que la pectine extraite de
pomme a pH 7 et a 120 °C présentait une capacité de rétention d’huile et une capacité
émulsifiante significativement plus élevées que celles de la pectine extraite a pH 3, ce qui
serait d0 a une plus grande surface spécifique et a une structure plus favorable aux
interactions hydrophobes. Cette caractéristique est particulierement intéressante pour les

applications en formulation d’émulsions (Yilmaz-Turan et al., 2023).

La capacité de rétention d’eau et la capacité de rétention d’huile sont deux parameétres
clés dans 1’évaluation de la qualité des pectines. Elles peuvent étre influencées par divers
facteurs, tels que la densité de charge de surface (Bayar et al., 2017). La charge de surface de
la pectine dépend de la proportion des groupes carboxyles ionisés (COO™) par rapport aux
groupes protonés (COOH). Une augmentation des groupes COO™~ (charge négative) accroit la

capacité de rétention d’cau et d’huile, et peut aussi renforcer la capacité a former des gels.
2.3.Solubilité de pectine

La figure 29 montre I’effet des différentes conditions d’extraction sur la solubilité de la
pectine de pomme. On a constaté que tous les types de pectines obtenues sont solubles dans

I’eau distillée.
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Figure 29 : Solubilité de la pectine extraite de pomme dans différents solvants (A : Eau

distillée, B : Ethanol, C : Hexane, D : Acétone, E : Chloroforme).
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La pectine, en tant que polymére hydrophile, est trés soluble dans I’eau distillée, mais
insoluble dans les solvants organiques tels que le chloroforme et 1’acétone. En revanche, elle
est faiblement soluble, voire insoluble, dans d’autres solvants comme 1’éthanol et ’hexane, ce

qui explique utilisation courante de I’éthanol pour précipiter la pectine lors de son extraction.

Arias et al. (2021) ont rapporté dans son étude que la solubilité de la pectine dépend de son
degré d’estérification, du pH, de la température et des ions présents. Elle est bonne dans un
mélange eau/éthanol grace aux liaisons hydrogene et aux forces d’attraction intermoléculaires,
mais faible dans I’acétone, un solvant aprotique. Les cations et les électrolytes favorisent la
gélification par interactions ioniques. Le pH élevé améliore la solubilité en augmentant les

répulsions électrostatiques.

Selon Rahman et al. (2023), la solubilité de la pectine peut influencer la texture et la
sensation en bouche des produits élaborés. Une pectine qui se dissout trop rapidement pourrait
ne pas offrir les propriétés de gélification ou d’épaississement souhaitées, tandis qu’une

pectine a solubilité limitée pourrait entrainer des textures indésirables dans le produit.
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3. Optimisation par plan d’expériences de I’extraction de pectine

3.1.Ajustement du modele
L’analyse de la variance induite par 1’étude de I’effet de variation des conditions

d’extraction (pH et Températures) sur la qualité¢ des pectines extraites a partir de pomme est

montrée dans le tableau 08.
Tableau 08 : Paramétres d’analyse de la variance (ANOVA) du test de tragage pour les
surfaces de réponse des différentes variables (propriétés) des pectines extraites en différents
conditions de pH et de température.

BT Modéle Manque Erreur Coefficient Racine de | variance | Signification
- s -
(variable) expérimental d'ajusteme pure de ! erreu_r Ficher (0.<0.05)
d’optimisation it determinatio guadratiq
, (0) ue )
(Inadéquat n (R?
ion du moyenne
modele)
(RMSE)
Rendement Y=6.81+0.95x Xt 0.073 0.00000 98 0.2349 47.7735 0.0012*
q +-1.08 x X2
d’extraction
%) + X1x Xox 0.175 +
X1x
Xi1x -0.51 + Xax
X2x 0.08
= . + /.
Degré Y=4059+7.275 3.5303 0.00000 93 5.30 37.53 0.0183*
d’estérificati X+ 14305 % X
on (%) + X1x X2x0.42 +
X1X
X1x 2.905 + Xox X2
X -2.105
= . + 2.
Degré de Y=12.78+ 240 4.25357 0.00000 93 1.78 33.26 0.0206*
méthoxy (%) X1+4.62 x X2
+ X1x X2x0.29 +
XX
X1x 1.005 + X2x X2
x -0.57

51



Teneur en Y=123+0.20x X 0.009241 0.00000 95 0.083 14.3867 0.0115*
cendre (%) *0.19x Xz
+ X1x X2 x-0.05 +
Xi1x
X1X -0.03 + Xa2X X2
x -0.05
Capacité de YST7.98+021 x X 0.076544 0.00000 99 0.2396 151.4656 0.0001*
: . +2.59 x X2
retention
s + X1x X2x0.05 +
d’eau (g
d’eau/g de Xax
pectine) X1x -0.90 + X2x X2
x -0.41
Capacité de Y=4IL+ 021X X 0.278696 0.00000 93 0.4572 10.8600 0.0192*
S +1.15 x X2
retention
d’huile (g + Xix X2 x-0.21 +
d’huile/g de Xix
pectine) Xi1x -1.09 + Xax X2
x -0.09

* : Significatif & « < 0.05.

L’analyse statistique indique que I’ajustement de modéle était adéquate (R? élevée entre
93 et 99, avec sa signification) pour toutes les réponses de pectine obtenue (Matos et Rosell,
2013 ; Kittisuban et al., 2014).
La valeur de coefficient de détermination (R?) est élevée, ceci indique que plus de 92% de la
variabilité des réponses peut étre expliquée par le modéle polynomial d’optimisation utilisée

““Modele de second ordre’’ (Kittisuban et al., 2014).

Les données issues de ’ANOVA (analyse de la variance) relatives aux différents modéles
de réponses sont montrées dans le tableau 10. La statistique F ¢élevée (atteignant 151.46), les
valeurs trés faibles d’erreur pure p (<0.0001) et de a (<0.05) avec le grand effet de
désirabilite (valeurs proches a 1 dans le tableau 10) confirment clairement que les modeéles
estimés sont pertinents et que les polyndmes quadratiques s’ajustent efficacement aux

données observées (Thirugnanasambandham et al., 2014). Par ailleurs, les coefficients de
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détermination pour les variables étudiées sont élevés, démontrant que la relation entre les
variables explicatives et les résultats peut étre décrite avec précision et fidélité grace aux
modéles proposés (Bitaraf et al., 2012). En conclusion, les polynémes quadratiques définis
conviennent parfaitement pour prévoir la corrélation entre les variables indépendantes et les

réponses mesurées, rendant inutile le recours a des modéles d’ordre supérieur.
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Figure 30 : Surface de réponse (RSM) représentant 1’influence conjointe de la température
(T) et du pH d’extraction sur les différentes propriétés de la pectine (rendement d’extraction
(A), degré d’estérification (B), degré de méthoxylation (C), teneur en cendres (D), capacité de
rétention d’eau (E) et capacité de rétention d’huile (F)).

3.2.Conditions optimales d’extraction de pectine

Le tableau 09 montre I’amélioration des conditions d’extraction de pectine de pomme
grace aux modeéles expérimentaux d’optimisation. La sélection de meilleures conditions

d’extraction (T et pH) est optimisée par le plan d’expériences.

Tableau 09 : Optimisation des conditions d’extraction de pectine de pomme.

Propriété (variable) pH Valeur Valeur Désirabilité
Température - )
prédite calculée
Rendement 67.5 15 8.27 8.43 0.93

d’extraction (%)

Degré d’estérification 90 3.5 63.39 67.01 0.86
(%)

Degré de méthoxy 90 35 20.53 21.18 0.87
(%)

Teneur en cendre (%) 66.78 1.5 0.71 0.73 0.77

Capacité de rétention 13.42 35 10.08 10.18 0.86
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d’eau (g d’eau/g de
pectine)

Capacité de rétention 80 25 411 441 0.76
d’huile (g d’huile/g
de pectine)

Pour optimiser les conditions d’extraction de la pectine a partir de la pomme, il suffit
d’utiliser les valeurs des différents paramétres (le pH et la température) indiquées dans le
tableau 09, et d’appliquer les équations mathématiques des modeles qui y sont présentés dans
le tableau 08. Ces modeles correspondent a des fonctions de désirabilité associées a chaque

variable, permettant d’identifier leurs valeurs optimales.
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Partie 02 : Caractérisation des biofilms préparés a base des pectines extraites

1. Propriétés physicochimiques
1.1.Teneur en eau des biofilms préparés

La teneur en eau des biofilms préparés est représentée dans la figure 31.
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Filmes a base de pectine de pomme

Figure 31 : Teneur en eau des biofilms a base de pectine.

La teneur en eau des biofilms formulés varie de 8.9 % a 14.0 %. La valeur maximale
(14%) a été obtenue avec le biofilm incorporant de la pectine extraite dans les conditions

suivantes : pH 3.5, température de 70 °C pendant 90 minutes.

Ces résultats montrent que le pH et la température d'extraction influencent significativement
la teneur en eau des biofilms de pectine. L'application d'un pH acide (1.5) réduit
I'nygroscopicité en brisant les groupes fonctionnels hydrophiles, tandis qu'un pH modéré (2.5-

3.5) est plus efficace dans la rétention d'eau. Ces résultats sont en accords avec 1’étude de
Koubala et al. (2008).

L'ISO (2012) spécifie que les biofilms a base de pectine doivent maintenir une
activité de l'eau inférieure a 0.6. L’OMS (2021) a fixé un taux d'humidité maximal de 15%
pour les films a usage pharmaceutique.
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Selon Miller-Maatsch et al. (2016), une température élevée (> 80 °C) diminue la
capacité de rétention d'eau par fragmentation des chaines de pectine. Ces résultats suggérent
qu'un compromis optimal pour des biofilms stables serait un pH de 1.2-2.5 et une température

de 70-80 °C, ou I'efficacite d'extraction et les propriétés fonctionnelles sont équilibrées.

1.2.Epaisseur des biofilms obtenus
Le tableau 10 illustre les épaisseurs des biofilms a base de pectine extraite de pomme,
obtenues sous différentes conditions de température, de pH et de temps d'extraction.

Tableau 10 : Epaisseurs des biofilms & base de pectine extraite de pomme.

Température pH temps

d’extraction de d’extraction de | d’extraction de Epaisseur de
pectine(°C) pectine pectine (min) biofilm (mm)
70 15 %0 0.0720.002?

80 15 80 0.075+0.002"

%0 15 70 0.078+0.002°

70 25 %0 0.080:£0.002

80 25 80 0.083+0.002°

%0 25 70 0.085+0.002"

70 35 %0 0.087+0.002¢

80 35 80 0.087+0.001"

%0 35 70 0.089+0.002

Les valeurs en exposant avec des lettres différentes dans une méme colonne sont significativement

différentes au seuil a <0.05.

Les biofilms préparés présentent des épaisseurs comprises entre 0.072 et 0.089 mm.
Le biofilm a base de pectine extraite a 70°C, pH 1.5 pendant 90 minutes (biofilm 1) montre

I'épaisseur la plus faible (0.072 mm).

Les biofilms développés ont montré des épaisseurs similaires a celles des films
combinant pectine de pois et amidon de betterave (0.07-0.09 mm) étudiés par Bai et al.
(2023) et aussi a celles des biofilms a base de mucilage (0.074-0.088 mm) décrits par
Moussaoui et al. (2022). En revanche, Gheribi et al. (2018) ont observé que 1’épaisseur des

films a base de mucilage variait entre 0.180 et 0.184 mm.

57



L'incorporation de glycérol dans des biofilms a base de polysaccharides augmente I'épaisseur
en perturbant les liaisons polymére-polymere (Moussaoui et al., 2022). En plus, la réduction
de I’épaisseur des biofilms a base de pectine pourrait étre attribuée a la formation de liaisons
de réticulation entre les chaines polymériques, conduisant a la formation de matrices plus

compactes (Dangaran et al., 2006).

Comme l'ont démontré Ghasemlou et al. (2011), I'épaisseur des biofilms dépend
principalement de trois facteurs : la composition polymérique, la nature et la concentration
des plastifiants, ainsi que les parametres de procédé de fabrication (Température/temps
élevés augmente I'épaisseur en fragmentant les chaines de pectine, tandis qu'un pH bas limite
le gonflement en neutralisant les charges (-COO™ en -COOH).

1.3.Morphologie de surface et couleur
1.3.1. Apparence des biofilms

Les biofilms (7,8 et 9) présentaient une apparence plus transparente, homogéne et moins
exempte de fissures ou de bulles par rapport aux autres biofilms (Figure 32). En plus, tous les
biofilms se distinguaient par une surface brillante, attribuable a la migration du glycérol (Bai
et al., 2023)

1.3.2. Analyse de surface et couleur

Les taches (granules) réparties sur la surface des biofilms suggéraient la présence
d'agrégats de pectine. Ces agrégats disparaissaient avec l'augmentation du degré de
méthylation (DM), résultant d'une diminution des liaisons moléculaires. Les biofilms a base
de pectine de haut DM (biofilms 7, 8 et 9) développaient une surface moins rugueuse mais
sans défauts majeurs, tandis que dans les autres biofilms, on observait des agrégats et une
séparation de phase (Figure32), expliquant leur transparence réduite. Ces résultats concordent
avec les observations de Bai et al. (2023) pour les biofilms a base de pectine de betterave et

d'amidon de pois.

Une différence de couleur notable était particulierement visible dans les biofilms a base
de pectines a faible degré de méthylation (biofilms 1, 2 et 3), probablement due a la présence
de groupements acétylés (Vidal et al., 2022). La couleur du biofilm a base de pectine varie
en fonction de celle de la pectine utilisée, laquelle dépend étroitement des conditions
d’extraction. Une teinte brune peut apparaitre a la suite de I’oxydation des polyphénols

libérés ou de réactions de Maillard entre les sucres et les composés azotés. Ces réactions sont
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accentuées par une température élevée, un pH acide et une extraction prolongée (Rojas-Gral
et al., 2009 ; Antoni¢ et al., 2022).

|

Biofilm 05 Bioflim 06

Biofilm 07 Biofilm 08 Bioflim 09

Figure 32 : Les biofilms préparés a base de pectines extraite de pomme sous différentes
conditions.

Les biofilms élaborés a partir de pectine extraite a pH 1.5 présentent une coloration
brune prononcée. Cette teinte s'atténue significativement lorsque I'extraction est réalisée a des
pH plus élevés (2.5 et 3.5) ou avec des températures et durées réduites, traduisant une
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moindre rétention des pigments polyphénoliques (tanins et anthocyanes) issus de la matiere
premiere (Antonic¢ et al., 2022). La figure 32 révéle une nette amélioration de la clarté des
biofilms a pH 3.5 par rapport & pH 1.5 résultants de la dégradation différentielle des composés

phenoligues en fonction de I'acidité du milieu (Spinei et Oroian, 2022).

En plus, le brunissement des biofilms observé s'explique principalement par les réactions
de Maillard et de caramélisation lors de I'étape d'extraction thermique de pectine (Rojas-
Gral et al., 2009). Ces caractéristiques chromatiques influencent directement la transparence
et l'acceptabilité sensorielle des biofilms, paramétres cruciaux pour leur utilisation dans les

emballages alimentaires.

2. Analyses microbiologiques
Le tableau 11 montre les résultats des analyses microbiologiques des différents types des
biofilms préparés a base de pectine.

Tableau 11 : Résultats d’analyses microbiologiques des biofilms préparés a base de pectine.

STl FTAM |Moisissures et Levures Coliformes totaux Coliformes fécaux (UFC/g)
(UFClg) (UFCl/g) (UFC/g)
Biofilm 1 8.0 x 10* 5.0 x 10t Absents Absents
Biofilm 2 5.2 x 10t 3.5x10t Absents Absents
Biofilm 3 4.0 x 10! 2.5x 10t Absents Absents
Biofilm 4 2.0 x 10? 6.5 x 10t Absents Absents
Biofilm 5 1.2 x 102 4.0 x 10t Absents Absents
Biofilm 6 5 x 10t 3.2x10t Absents Absents
Biofilm 7 3.1 x 102 7.0 x 10t Absents Absents
Biofilm 8 2.5x10? 4.8 x 10t Absents Absents
Biofilm 9 9.0 x 10! 5.5 x 10t Absents Absents

FTAM = Flore Totale Aérobie Mésophile
UFC/g = Unités Formant Colonies par gramme
Les biofilms préparées présentent une faible charge microbienne en FTAM, moisissures
et levures (inférieure a 102 a 3x102 UFC/g). Cette faible contamination est principalement
attribuée a une manipulation aseptique et a de bonnes conditions d’hygiene lors de la

formulation du biofilm, limitant ainsi les contaminations environnementales. Sothornvit et
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Krochta (2005) ont rapporté des niveaux de contamination inférieurs a 103 UFC/g dans les
biofilms a base de protéines. Par ailleurs, Han (2014) souligne que les biofilms & base de
polysaccharides sont généralement moins sensibles aux contaminations microbiennes que les

films protéiques.

Les résultats présentés dans le tableau 11 révelent I’absence de bactéries telles que les
coliformes totaux et fécaux, ce qui confirme ’efficacité des conditions de séchage (45 °C
pendant 24 a 48 heures) pour limiter leur présence dans le biofilm. De plus, I’acide citrique
incorporé dans la formulation des biofilms a base de pectine -méme lorsque cette derniére a
été extraite a un pH acide- a contribué a inhiber la croissance microbienne grace a ses

propriétés antimicrobiennes, conformément aux observations de Hernandez et al. (2023).
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Conclusion et perspectives



Conclusion

L’objectif de cette étude était d’optimiser les conditions d’extraction de la pectine a
partir de la pomme, dans le but d’obtenir un biopolymére de haute qualité, apte a la
formulation de films biodégradables destinés a des applications dans le secteur
agroalimentaire. Pour ce faire, I’influence de trois parameétres clés (température : 70, 80 et
90°C, pH: 1.5, 2.5 et 3.5 et temps d’extraction : 70, 80 et 90 minutes) a éte évaluée afin

d’étudier leur impact sur la qualité de la pectine obtenue.
Les principaux résultats obtenus sont les suivants :

o Les conditions acides (pH = 1.5), associées a des températures modérées a
élevées (80-90 °C) et des durées d’extraction prolongées, ont permis d’obtenir un
rendement optimal en pectine (8.43 %) ;

o La température influencait principalement le rendement, tandis que le pH et la
méthode d’extraction avaient un effet plus marqué sur la structure et les

propriétés physico-chimiques de la pectine ;
Perspectives

Afin d’améliorer davantage le rendement et la qualité de la pectine extraite, ainsi que les
performances des biofilms, des approches innovantes pourraient étre envisagées. Parmi celles-
ci, ’utilisation de techniques d’extraction assistée par ultrasons ou par micro-ondes, seules ou
combinées, permettrait de réduire le temps d’extraction, de limiter la dégradation thermique et
d’augmenter 1’efficacité de I’extraction. Par ailleurs, I’incorporation d’agents bioactifs tels
que les huiles essentielles ou les extraits végétaux dans les biofilms pourrait renforcer leurs
propriétés barrieres et leurs effets antimicrobiens, ouvrant ainsi la voie a de nouvelles

applications dans le domaine de I’emballage alimentaire actif.
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Annexes

Composition des milieux de culture utilisés en analyses microbiologiques

Plate Count Agar (PCA)

Extrait de levure : 2.5 g
Peptone : 5.0 g
Glucose : 1.0 g

Agar : 1509

Utilisation : Dénombrement des bactéries aérobies mésophiles totales.

Oxytetracycline Glucose Agar (OGA)

Extrait de levure : 5.0 g
Peptone : 5.0 g
Glucose : 10.0 g

Agar : 15.09

Oxyteétracycline : 0.01 g (ajout apres autoclavage)

Utilisation : Isolement des levures et moisissures

Violet Red Bile Lactose Agar (VRBL)

Peptone: 7.0 g

Extrait de levure: 3.0 g
Lactose: 10.0 g

Sels biliaires: 1.5 g
Rouge de méthyle: 0.03 ¢
Violet de cristal: 0.002 g
Agar: 15.09g

Utilisation : Détection et dénombrement des coliformes.
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Etude statistiques ANOVA

81

Report
1: pectine1, 2: pectine2, 3: pectine3, 4: pectined, &: Rendement Degre d Capacité dz | Capacits de
pectines, 6: pectine6, 7: pectine7, 8: pectined, 9: d'extraction estérification Teneur en Teneur en rétention d' rétention o’
pectined (%) (%) MEthoxy (%) cendre (%) eau (g/a) huile (alg)
1 Mean 6.8000 18.7667 59267 7300 4.0800 1.5000
M 3 3 3 3 3 3
Std. Deviation .20000 25166 12503 02000 08000 10000
2 Mean 7.6800 21.9667 6.9433 .BB800 47500 2.7500
N 3 3 3 3 3 3
Std. Deviation 19000 45092 19502 03000 15000 15000
3 Mean 8.4300 376333 11.9000 1.2700 42600 2.1600
N 3 3 3 3 3 3
Std. Deviation 18000 60277 .20000 .03000 16000 16000
4 Mean 5.2900 39.2667 12.4167 1.0000 6.5700 2.3200
N 3 3 3 3 3 3
Std. Deviation 19000 45092 21502 .03000 17000 12000
5 Mean 6.9500 427333 13.5033 1.2700 8.1300 4.4100
N 3 3 3 3 3 3
Std. Deviation .20000 55076 .20008 .02000 13000 .21000
6 Mean 7.0400 434667 13.7367 1.3300 7.2733 31200
N 3 3 3 3 3 3
Std. Deviation 19000 45002 18502 03000 A7010 12000
7 Mean 41300 46.4333 14.6767 1.1500 9.1000 4.4100
N 3 3 3 3 3 3
Std. Deviation 18000 40415 17502 .03000 .20000 16000
8 Mean 5.8500 50.7667 16.0467 1.4200 10.0800 4.6800
N 3 3 3 3 3 ]
Std. Deviation .20000 45002 .20008 03000 18000 18000
9 Mean 6.4600 67.0000 211767 1.4900 8.5000 4.2200
N 3 3 3 3 3 x|
Std. Deviation .21000 60000 .22502 .03000 1.56205 17000
Total Mean 6.5156 40.8926 12.9252 1171 6.9715 3.2856
N 27 27 27 27 27 27
Std. Deviation 1.24589 13.93198 4.40523 24547 216262 1.13646
ANOVA
Sum of
Squares df Mean Square F Sig.
Ipectinel Between (Combined) 644.401 5 128.880 | 5695.666 .000
Groups Linear Term Contrast 245.960 1 245.960 110869.837 .000
Deviatio
398.441 4 99.610 | 4402.124 .000
n
Within Groups 272 12 023
Total 644.673 17
Ipectine2 Between (Combined) 850.739 5 170.148 | 3157.057 .000
Groups Linear Term Contrast 291.084 1 291.084 | 5401.000 .000
Deviatio
559.655 4 139.914 | 2596.072 .000
n




Within Groups 647 12 054
Total 851.386 17
Ipectine3 Between (Combined) 2804.926 5 560.985| 6899.716 .000
Groups Linear Term Contrast 865.389 1 865.389 |110643.664 .000
Deviatio
1939.537 4 484.884 | 5963.729 .000
n
Within Groups 976 12 081
Total 2805.902 17
Ipectine4 Between (Combined) 3085.376 5 617.075 |11224.083 .000
Groups Linear Term Contrast 662.768 1 662.768 112055.193 .000
Deviatio
2422.608 4 605.652 |11016.305 .000
n
Within Groups 660 12 055
Total 3086.035 17
Ipectine5 Between (Combined) 3467.571 5 693.514 | 9355.659 .000
Groups Linear Term Contrast 710.351 1 710.351| 9582.785 .000
Deviatio
2757.221 4 689.305| 9298.878 .000
n
Within Groups 890 12 074
Total 3468.461 17
Ipectine6 Between (Combined) 3690.573 5 738.115]13931.071 .000
Groups Linear Term Contrast 847.055 1 847.055]15987.193 .000
Deviatio
2843.518 4 710.880 |13417.041 .000
n
Within Groups 636 12 053
Total 3691.209 17
Ipectine7 Between (Combined) 4284.284 5 856.857 | 17554.546 .000
Groups Linear Term Contrast 660.318 1 660.318 | 13528.035 .000
Deviatio
3623.966 4 905.992 |118561.174 .000
n
Within Groups 586 12 049
Total 4284.870 17
Ipectine8 Between (Combined) 5036.924 5 1007.385 | 17315.629 .000
Groups Linear Term Contrast 870.716 1 870.716 | 14966.467 .000
Deviatio
4166.208 4 1041.552 |17902.919 .000
n
Within Groups 698 12 058
Total 5037.622 17
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Jpectined Between (Combined) 9290.586 5 1858.117 | 3812.130 .000
Groups Linear Term Contrast 1825.520 1 1825.520 | 3745.253 .000
Deviatio
7465.066 4 1866.266 | 3828.850 .000
n
Within Groups 5.849 12 487
Total 9296.435 17
ANOVA
Rendement d'extraction
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
|Between Groups 38.204 8 4.776 1423.164 .000
\Within Groups 060 18 003
Total 38.264 26

Multiple Comparisons

Dependent Variable: Rendement d'rxtraction

83

Mean Difference 95% Confidence Interval

(1) pectine  (J) pectine (1-J) Std. Error Sig. Lower Bound | Upper Bound
LSD 1 2 .94000" .04730 .000 .8406 1.0394
3 .53667" .04730 .000 4373 .6360
4 3.43333" .04730 .000 3.3340 3.5327
5 .62000" .04730 .000 .5206 7194
6 -.82333" .04730 .000 -.9227 -.7240
7 2.29333" .04730 .000 2.1940 2.3927
8 1.09667" .04730 .000 .9973 1.1960
9 1.72000" .04730 .000 1.6206 1.8194
2 1 -.94000" .04730 .000 -1.0394 -.8406
3 -.40333" .04730 .000 -.5027 -.3040
4 2.49333" .04730 .000 2.3940 2.5927
5 -.32000" .04730 .000 -.4194 -.2206
6 -1.76333" .04730 .000 -1.8627 -1.6640
7 1.35333" .04730 .000 1.2540 1.4527
8 .15667" .04730 .004 .0573 .2560
9 .78000" .04730 .000 .6806 .8794
3 1 -.53667" .04730 .000 -.6360 -.4373




2 .40333" .04730 .000 .3040 5027
4 2.89667" .04730 .000 2.7973 2.9960
5 .08333 .04730 .095 -.0160 1827
6 -1.36000" .04730 .000 -1.4594 -1.2606
7 1.75667" .04730 .000 1.6573 1.8560
8 .56000" .04730 .000 .4606 .6594
9 1.18333" .04730 .000 1.0840 1.2827
1 -3.43333" .04730 .000 -3.5327 -3.3340
2 -2.49333" .04730 .000 -2.5927 -2.3940
3 -2.89667" .04730 .000 -2.9960 -2.7973
5 -2.81333" .04730 .000 -2.9127 -2.7140
6 -4.25667" .04730 .000 -4.3560 -4.1573
7 -1.14000" .04730 .000 -1.2394 -1.0406
8 -2.33667" .04730 .000 -2.4360 -2.2373
9 -1.71333" .04730 .000 -1.8127 -1.6140
1 -.62000" .04730 .000 -.7194 -.5206
2 .32000" .04730 .000 .2206 4194
3 -.08333 .04730 .095 -.1827 .0160
4 2.81333" .04730 .000 2.7140 2.9127
6 -1.44333" .04730 .000 -1.5427 -1.3440
7 1.67333" .04730 .000 1.5740 1.7727
8 A7667" .04730 .000 3773 .5760
9 1.10000" .04730 .000 1.0006 1.1994
1 .82333" .04730 .000 .7240 9227
2 1.76333" .04730 .000 1.6640 1.8627
3 1.36000" .04730 .000 1.2606 1.4594
4 4.25667" .04730 .000 4.1573 4.3560
5 1.44333" .04730 .000 1.3440 1.5427
7 3.11667" .04730 .000 3.0173 3.2160
8 1.92000" .04730 .000 1.8206 2.0194
9 2.54333" .04730 .000 2.4440 2.6427
1 -2.29333" .04730 .000 -2.3927 -2.1940
2 -1.35333" .04730 .000 -1.4527 -1.2540
3 -1.75667" .04730 .000 -1.8560 -1.6573
4 1.14000" .04730 .000 1.0406 1.2394
5 -1.67333" .04730 .000 -1.7727 -1.5740
6 -3.11667" .04730 .000 -3.2160 -3.0173
8 -1.19667" .04730 .000 -1.2960 -1.0973
9 -57333" .04730 .000 -.6727 -4740
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8 1 -1.09667" .04730 .000 -1.1960 -.9973
2 -.15667" .04730 .004 -.2560 -.0573

3 -.56000" .04730 .000 -.6594 -.4606

4 2.33667" .04730 .000 2.2373 2.4360

5 -.47667" .04730 .000 -.5760 -.3773

6 -1.92000" .04730 .000 -2.0194 -1.8206

7 1.19667" .04730 .000 1.0973 1.2960

9 .62333" .04730 .000 .5240 1227

9 1 -1.72000" .04730 .000 -1.8194 -1.6206
2 -.78000" .04730 .000 -.8794 -.6806

3 -1.18333" .04730 .000 -1.2827 -1.0840

4 1.71333" .04730 .000 1.6140 1.8127

5 -1.10000" .04730 .000 -1.1994 -1.0006

6 -2.54333" .04730 .000 -2.6427 -2.4440

7 57333" .04730 .000 4740 6727

8 -.62333" .04730 .000 7227 -.5240

Tamhane 1 2 .94000" .09068 .025 1701 1.7099
3 .53667 .05840 .017 -.3732 1.4466

4 3.43333" .05764 .003 2.4477 4.4190

5 .62000 .05676 .010 -4742 1.7142

6 -.82333 .05578 .018 -2.0785 4319

7 2.29333" .05558 .015 .9993 3.5874

8 1.09667" .05954 .024 2738 1.9195

9 1.72000" .05676 .018 .6258 2.8142

2 1 -.94000" .09068 .025 -1.7099 -1701
3 -.40333 .07491 .015 -1.8111 1.0044

4 2.49333" .07431 .016 1.0007 3.9860

5 -.32000 .07364 .019 -1.9238 1.2838

6 -1.76333" .07288 .039 -3.5147 -.0120

7 1.35333 .07272 .017 -4311 3.1378

8 .15667 .07579 .027 -1.1436 1.4570

9 .78000 .07364 .014 -.8238 2.3838

3 1 -.53667 .05840 .044 -1.4466 3732
2 40333 .07491 .018 -1.0044 1.8111

4 2.89667" .02667 .000 2.6838 3.1095

5 .08333 .02472 .022 -.1322 .2989

6 -1.36000" .02236 .000 -1.6246 -1.0954

7 1.75667" .02186 .000 1.4668 2.0466

8 .56000" .03055 .002 .3148 .8052
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9 1.18333" .02472 .000 .9678 1.3989
1 -3.43333" .05764 .003 -4.4190 -2.4477
2 -2.49333" .07431 .016 -3.9860 -1.0007
3 -2.89667" .02667 .000 -3.1095 -2.6838
5 -2.81333" .02285 .000 -3.0000 -2.6266
6 -4.25667" .02028 .000 -4.4709 -4.0424
7 -1.14000" .01972 .000 -1.3734 -.9066
8 -2.33667" .02906 .000 -2.5828 -2.0906
9 -1.71333" .02285 .000 -1.9000 -1.5266
1 -.62000 .05676 .019 -1.7142 4742
2 .32000 .07364 .007 -1.2838 1.9238
3 -.08333 .02472 .012 -.2989 1322
4 2.81333" .02285 .000 2.6266 3.0000
6 -1.44333" .01764 .000 -1.6028 -1.2839
7 1.67333" .01700 .000 1.5040 1.8427
8 A7667" .02728 .007 2127 .7406
9 1.10000" .02055 .000 .9387 1.2613
1 .82333 .05578 011 -4319 2.0785
2 1.76333" .07288 .039 .0120 3.5147
3 1.36000" .02236 .000 1.0954 1.6246
4 4.25667" .02028 .000 4.0424 4.4709
5 1.44333" .01764 .000 1.2839 1.6028
7 3.11667" .01333 .000 3.0102 3.2231
8 1.92000" .02517 .000 1.5808 2.2592
9 2.54333" .01764 .000 2.3839 2.7028
1 -2.29333" .05558 .015 -3.5874 -.9993
2 -1.35333 .07272 .017 -3.1378 4311
3 -1.75667" .02186 .000 -2.0466 -1.4668
4 1.14000" .01972 .000 .9066 1.3734
5 -1.67333" .01700 .000 -1.8427 -1.5040
6 -3.11667" .01333 .000 -3.2231 -3.0102
8 -1.19667" .02472 .003 -1.5676 -.8257
9 -57333" .01700 .001 - 7427 -.4040
1 -1.09667" .05954 .024 -1.9195 -.2738
2 -.15667 .07579 .007 -1.4570 1.1436
3 -.56000" .03055 .002 -.8052 -.3148
4 2.33667" .02906 .000 2.0906 2.5828
5 -.47667" .02728 .007 -.7406 -.2127
6 -1.92000" .02517 .000 -2.2592 -1.5808




7 1.19667" .02472 .003 .8257 1.5676
9 .62333" .02728 .003 .3594 .8873
9 1 -1.72000" .05676 .018 -2.8142 -.6258
2 -.78000 .07364 .014 -2.3838 .8238
3 -1.18333" .02472 .000 -1.3989 -.9678
4 1.71333" .02285 .000 1.5266 1.9000
5 -1.10000" .02055 .000 -1.2613 -.9387
6 -2.54333" .01764 .000 -2.7028 -2.3839
7 .57333" .01700 .001 4040 7427
8 -.62333" .02728 .003 -.8873 -.3594
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
ANOVA
Sum of
Squares df Mean Square F Sig.
Teneur en eau des Between Groups 77.040 B8 9.630 226.588 000
biofilms (%) Within Groups 765 18 042
Total 77.805 26
Epaisseur des biofilms Between Groups .001 8 000 28.386 000
(mm) Within Groups 000 18 000
Total 001 26
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Figure : Représentation schématique des différents termes du RSM (Ben Tahar et Serrayh,
2021).
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Tableau : Matériels de laboratoire utilisés pour I’extraction de la pectine et I’analyse de ses

propriétés ainsi que celles des films préparés.

Equipement / Verrerie

Ballon bicole, bécher, erlenmeyer

Hotte aspirante

Agitateur magnétique + plaque chauffante

pH-métre
Centrifugeuse
Papier Filtre
Balance analytique
Etuve

Autoclave

Boites de Petri

Incubateur microbiologique

Utilisation
Extraction, précipitation
Manipulation des solvants organiques volatils
Maintien de la température et homogénéité des mélanges
Suivi du pH pendant ’extraction
Séparation des phases
Filtration de la pectine
Pesée précise des réactifs
Séchage des films ou résidus
Stérilisation des milieux microbiologiques
Culture bactérienne et coulage des biofilms

Croissance des germes a 37 °C

Les réactifs chimiques et les solvants utilisés pour les différentes étapes expérimentales

sont détaillés dans le tableauci-dessus.

Tableau: Réactifs et solvants utilisés dans la partie expérimentale.

Nom Formule
chimique
Acide HCI
chlorhydrique
Acide citrique CsHs0-
Ethanol C:HsOH
Acétone CsHsO
Chloroforme CHCL:
Hexane CsHi4
Eau distillée H:0

Pureté

37-38 %

299 %

>99.8 %

>99.5 %

299 %

>95 %

Masse Usage principal
molaire
(9/mol)
36.46 Extraction acide de la pectine
192.12 Préparation des biofilms
46.07 Solvant organique polaire,
précipitation de la pectine,
désinfection
58.08 Solvant organique moyennement
polaire, test de solubilité
119.38 Solvant organique non polaire, test
de solubilité
86.18 Solvant organique polaire, test de
solubilité
— Solvant
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Hydroxyde de NaOH
sodium

Agar-agar —

Eau —
physiologique
stérile

>98 %

Qualité

bactério
Préparée
(8.5g/L)

40.00
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Neutralisation, ajustement de pH

Milieu de culture pour analyse
microbiologique
Diluant pour les analyses

microbiologiques



