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Résumé

Le présent travail vise a optimiser la formulation des biofilm alimentaire préparés a
partir de des différentes concentrations de gélatine 5 et 7 (g) extraite des pattes de poulet et ainsi
différentes concentrations d’huile essentielle d’Encens olibans. L'extraction de gélatine de
pattes de poulet consistait en trois étapes de prétraitement avec NaOH, deuxiémement ¢’est
I’étape de lavage par I’eau distillée et finalement le traitement par 1’acide acétique.

Un film de gélatine de pattes de poulet a été étudiée a I’aide d’un plan factorielle complets (22)
avec toutes les combinaisons de deux facteurs la concentration de gélatine et de 1’huile a deux
niveaux (min et max) 5 et 7(g) de gélatine 0.25 et 1 (g) de I’huile.

La Formulation optimisée obtenue comme mélange proportionnel de 5(g) de gélatine et 0,99 g
de I’huile, pour une valeur cible d’épaisseur de 11.16 (um) et valeur cible de I’opacité de 0.07
(um™). Pour une meilleure perméabilité (0.4) a la vapeur d’eau le biofilm doit étre formé par
5,7 (g) de gélatine et 0.5 (g) de I’huile d’encens.

Cette nouvelle recherche offre a I’industrie de 1’emballage une source alternative pour la
production de films d’emballage alimentaire biodégradables qui sont plus rentables et réduire

les problémes environnementaux.

Mots clés: Biofilm alimentaire, pattes de poulet, plan factoriel, Optimisation.



Abstract

The present work aims to optimize the formulation of food biofilm prepared from
different concentrations of gelatin 5 and 7 (g) extracted from chicken feet and thus different
concentrations of frankincense essential oil. The extraction of gelatin from chicken feet
consisted of three steps of pretreatment with Noah, second is the washing step with distilled
water and finally the treatment with acetic acid.
A gelatin film from chicken feet was studied using a full factorial design (22) with all two-factor
combinations of gelatin and oil concentration at two levels (min and max) 5 and 7(g) of
gelatin0.25 and 1( g) of oil.
The optimized formulation obtained as a proportional mixture of 5(g) of gelatin and 0.99(g) of
oil, for a target thickness value of 11.16 (um) and target opacity value of 0.07 (um-1). For better
permeability to water vapor (0.4)the biofilm must be formed by 5.7 (g) of gelatin and 0.5( g) of
frankincense oil.
This is research offers the packaging industry an alternative source for the production films that

are more commendable and reduce environmental issues.

Keywords: Food biofilm, chicken feet, factorial design, Optimisation.
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L'emballage alimentaire peut étre défini comme une couche extérieure supplémentaire d'un
produit particulier, qui devrait faciliter sa protection contre les facteurs externes, le mouvement, le
stockage pendant la période de la vente et de l'utilisation (Rasooli et al., 2008). Les emballages
synthétiques a base de plastique sont fréquemment utilisés pour prolonger la durée de conservation
des produits frais, mais ils sont associé a divers dangers pour I’environnement et la santé , car ils ne
se dégradent pas naturellement dans une large mesure lorsqu’ils sont rejetés dans 1’environnement en
raison des nombreux polymeéres qui sont exceptionnellement stables et durables (Webb et al., 2012).
Afin de remplacer ces plastiques, des plastiques biodégradables ont eté développés (Song et al.,
2009) . Les films biodégradables sont généralement a base de polysaccharides, de protéines et de
lipides, qui sont généralement non toxiques, et peuvent constituer des barrieres efficaces a I’oxygene
et au dioxyde de carbone. (Silva-Weiss, 2012).

Les films d’emballage a base de gélatine ont déja été proposés pour protéger, maintenir ou
prolonger la durée de conservation des produits alimentaires, car ils présentent une bonne capacité de
formation de pellicule et peuvent agir comme films extérieurs pour protéger les aliments contre
I’exposition a la lumiére et a I’oxygene (Ramos et al., 2016 ; Sarbon et al., 2013) .Les ingrédients
actifs comme les antimicrobiens, les antioxydants et les nutriments peuvent étre incorporés dans les
emballages biodégradables pour obtenir des fonctions supplémentaires comme inhiber la croissance
microbienne, réduire 1’oxydation des lipides et améliorer la valeur nutritionnelle (Ribeiro et al.,
2021) .

La gélatine est un biopolymeére naturel dérivé de I'nydrolyse partielle du collagéne, un composant
majeur de la peau, des os et des tissus conjonctifs (Khan et Sadiq, 2021). Un point de fusion bas et
une force de gel élevée sont les principales caractéristiques de la gélatine, ce qui la rend préférable a
d'autres gélifiants d'origine végetale pour les applications alimentaires et d'emballage . La gélatine
gagne récemment en importance en raison de sa valeur nutritionnelle et de sa capacité de formation
de film (Kumar et al., 2019) .La plupart des gélatines disponibles proviennent de mammiferes
(Gémez-Guillen et al. 2002; Roman et al. 2009), mais compte tenu des problemes socioculturels et
de I’apparition fréquente de maladies comme I’encéphalopathie spongiforme bovine, qui cause des
problémes pour la santé humaine, ’utilisation de ces produits finit par étre limitée a la transformation
des aliments (Cho et al. 2005). La gélatine dérivée de la peau porcine n’est pas acceptable pour le
judaisme et I’islam (Badii et Howell 2006), ¢’est conduire a de nombreux chercheurs a découvrir des

sources alternatives telles que le poisson (marin et d’eau douce) et la volaille (Lasekan et al., 2013).



La gélatine provenant des sous-produits de la volaille fait également 1’objet d’une certaine
attention puisque les déchets (sang, visceres, pattes, 0s,...) produits pendant la transformation
contiennent diverses quantités de protéines dont la téte, les pattes et la peau sont riches en protéines
collagenes (Lasekan et al., 2013).

Les industries de transformation de la volaille produisent une variété de sous-produits tels que les
plumes, visceres internes et pattes de poulet. Les pattes de poulet sont un sous-produit prédominant
de la volaille et, a 1’échelle mondiale, 3,9 millions de tonnes métriques de pattes de poulet sont
produites annuellement par les industries de transformation de la volaille . Les pattes de poulet sont
riches en collagene, qui est une excellente source de gélatine, et il est utilisé dans les produits
alimentaires et pharmaceutiques ( Dhakal et al., 2018). L’utilisation des pattes de poulet comme
mati¢re premiere pour 1’extraction de la gélatine profitera non seulement a I’industrie avicole, mais
elle menera également a la production d’une alternative relativement bon marché et largement

acceptée a la gélatine de mammiferes (Aykin-Dincer et al., 2017).

L'objectif principal de ce travail est de développer ou optimiser les caractéristiques d’un matériau

d’emballage biodégradable préparé a partir de la gélatine extraite des pattes de poulet.

Ce travail est subdivisé en trois parties :

Une partie bibliographique : dresse un portrait global de 1I’emballage alimentaire, dont
I'emballage actif, intelligent et biodégradable, présente les matériaux de synthése de ce dernier, et
aborde le processus de la biodégradation. Cette partie expose une généralité sur la protéine de gélatine
et met en lumiere les pattes de poulet.

Une partie expérimentale : repose sur le principe d’extraction de la gélatine a partir des pattes
de poulet de part et d’autre part I’optimisation des caractéristiques d’un matériau biodégradable
préparé a partir des pattes de volailles.

Une partie du résultat et discussion.



AT EXBIRIIOGIAPIIGUE.



1. Généralité sur I'emballage alimentaire

L'institut international de I'emballage a défini I'emballage comme le conditionnement de produits,
d'articles ou de paquets dans une poche, un sac, une boite, un gobelet, une barquette, une canette, une
bouteille ou tout autre récipient pour remplir une ou plusieurs des fonctions suivantes : contenance,
protection, préservation, information, usage et performance (Robertson, 2013).

L’emballage, en tant qu’élément essentiecl du couple produit-emballage, remplit diverses
fonctions. 1l permet notamment de mettre un produit a la disposition des utilisateurs et des
consommateurs, de le conserver, de le protéger et de le transporter que ce produit soit consommeé par
les ménages, les artisans ou les fabricants. (Frédéric et al., 2022).

Aujourd’hui, les matériaux d’emballage alimentaire sont souvent combinés a plusieurs autres
matériaux pour exploiter les propriétés fonctionnelles ou esthétiques de chaque matériau. Alors que
la recherche continue d’améliorer les propriétés des emballages alimentaires, il est inévitable que
I’industrie de I’emballage des aliments réduise 1’impact des emballages sur 1’environnement et

améliore également les propriétés de dégradation des emballages (Marsh et Bugusu, 2007).

1.1. L'emballage en plastique : les polymeéres

Les polymeres sont des matériaux composés de treés longues chaines (macromolécules), elles-
mémes formées de molécules élémentaires (monomeres) assemblées entre elles. Ces chaines sont
principalement constituées d’atomes de carbone sur lesquels sont fixés des éléments comme
I’hydrogeéne ou 1’oxygéne. D’autres éléments, notamment le chlore, 1’azote ou le fluor, peuvent
encore intervenir dans la composition de la chaine (YYahyaoui, 2020).

Les emballages en plastique non biodégradables destinés a l'alimentation constituent une
préoccupation environnementale mondiale grave. Le rejet des emballages apres la consommation des
produits a soulevé I'inquiétude du public face au dilemme mondial des déchets solides dans lequel les
plastiques constituent une part considérable du probléme, en raison de leur popularité dans les
applications d'emballage (Babili et al., 2011 ; Malayoglu et al., 2011).

La majorite des matériaux d'emballage a base de plastique sont éliminés dans les décharges, ce
qui augmente la pression sur les systémes municipaux d'élimination des déchets . Les stratégies de
réutilisation et de recyclage des matériaux sont importantes, mais aussi la biodégradabilité et la
compostabilité des matériaux d'emballage alimentaire sont devenues des solutions « vertes » et des

caractéristiques de plus en plus essentielles (Saadaoui et al., 2007).



1.2. Définition d'un film biodégradable

Les matériaux biodégradables sont des matériaux qui peuvent étre dégradés par l'action
enzymatique de bactéries, de levures et ou de champignons. Le développement des biopolymeéres
(bioplastique) issus des sources renouvelables est devenu I’intérét des industries des emballages
alimentaires. Ces matériaux bioplastiques devraient avoir une durabilité suffisante pour maintenir
leurs propriétés mécaniques et physiques pour la qualité du produit, et également se biodégrader
rapidement lors de I'élimination (Yahyaoui, 2020).

Un matériaux Biodégradable désigne un matériau polymére susceptible d’étre dégradé et
transformé en dioxyde de carbone (CO2) ou méthane (CHa), en biomasse, et en eau sous ’action de
micro-organismes (Pagga et al., 1996 ; lwata, 2015)

En d’autres termes, il s’agit de matieres qui subissent un processus biochimique, dans lequel les
microorganismes (levure, bactéries et champignons) métabolisent la matiére en eau, dioxyde de
carbone, méthane et autres. Ce phénomeéne peut se produire tant en aérobie qu’en anaérobie selon les
conditions et plusieurs d'autres facteurs tels que I’humidité, le pH et la disponibilité en Oxygéne
déterminent le taux et les produits finaux du processus de biodégradation. La biodégradation entraine
la fragmentation ou la désintégration des polymeres sans résidus toxiques ou nocifs pour
I’environnement. La biodégradabilité du matériau dépend de sa structure chimique et de son poids

moléculaire, et non de son type de matiére premiere (Coussy et al., 2013).

1.3. Processus de la biodégradation

La biodégradation est en fait une succession de plusieurs phénomenes, qui se superposent
partiellement. Ils vont étre d’abord plutot d’origine physique : le matériau va se fragmenter, se
fissurer, notamment sous 1’effet des chocs et du rayonnement du soleil. Lorsque la taille des particules
devient plus petite, interviennent des phénomenes d’origine chimique : par exemple dans le cas des
polyesters, I’eau va hydrolyser la fonction ester et couper la chaine macromoléculaire & différents
endroits. Enfin, lorsque les tailles des chaines deviennent encore plus petites, ¢’est la dégradation
biologique qui va entrer en jeu : les micro-organismes (essentiellement les bactéries et les
champignons) vont métaboliser ces chaines grace a leurs enzymes, le résultat final étant une
production de biomasse microbienne et une minéralisation qui correspond a la production d’un
mélange d’eau (H20) et de dioxyde de carbone (CO2) ou de méthane (CHs) (Fondation de
I'Académie des technologies, 2022).
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Figure 01 : Schéma simplifié du processus de biodégradation d'un bioplastique. (Recyc-Québec,
2007).
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Figure 02: Des matériaux d’emballage a base de biopolymeres et de plastique synthétique (Sani et
al., 2021).



1.4. L'emballage actif
Cependant, depuis la fin des années 1970, I’emballage actif est apparu comme un nouveau
moyen de préserver les produits sensibles (Garcia, 2016).

L’emballage actif est un systetme dans lequel le produit, I’emballage et I’environnement
interagissent positivement pour prolonger la durée de conservation, en plus de maintenir ou
d’améliorer 1’état des aliments emballés, par I’incorporation de composants qui rejetteraient ou
absorberaient des substances dans les aliments emballés ou dans I’environnement autour de
I’alimentation (Biji et al., 2015).

Entre tous les composants actifs a ajouter dans I’emballage, deux types peuvent étre distingués :
les récupérateurs d’oxygene et les absorbeurs d’humidité. On estime qu’ils progressent a un taux de
croissance annuel composé (TCAC) de 8 % et de 11,9 % respectivement (Plastemart, 2011).

Les systemes d'emballage actif alimentaire sont basés sur des matériaux dans lesquels des additifs
ayant des propriétés active (antimicrobiennes et ou anti oxydantes) sont incorporés dans la matrice
polymeérique dans le but d'augmenter la durée de conservation des produits alimentaires et de
maintenir ou d’améliorer les propriétés des aliments emballés (Vermeiren et al., 1999 ; Alvarez,
2000 ; Appendini et al., 2002 ; Del Nobile et al., 2009 ).

Les emballages alimentaires actifs peuvent offrir plusieurs fonctions qui n'existent pas dans les
systémes d'emballage conventionnels. Les fonctions actives peuvent inclure le piégeage de 1’oxygene
et I’activité antimicrobienne (Quintavalla et Vicini, 2002)

L’emballage actif améliore la qualité et la durée de conservation des produits au moyen de
composants qui peuvent interagir avec les aliments emballés en libérant ou en absorbant dans
I’environnement des substances directement liées au processus de dégradation, en modifiant la teneur
en gaz et les saveurs, ou 1’ajout d’antioxydants et d’antimicrobiens (Rooney, 1992 ; Miltz et MR.,
2000 ; Soares et al., 2009).

Figure 03 : Exemple de I’emballage actif (01).



1.5. Les propriétés d'un emballage biodégradable

Les films biodégradables sont généralement a base de polysaccharides, de protéines et de
lipides, qui sont généralement non toxiques et peuvent agir comme barrieres efficaces a I’oxygene et
au dioxyde de carbone. Ainsi, ils peuvent réduire les déchets environnementaux et en méme temps
peuvent étre utilisés comme un revétement de protection pour maintenir la qualité des aliments (Silva-
Weiss, 2012).

Les films biodégradables ont été largement étudiés pour leur potentiel de protection des
matériaux alimentaires et servent de barriére contre I’humidité, le gaz, les arémes et les transferts de
solutés, tout en offrant des avantages tels que des matériaux non toxiques et une production a faible
codt (Said et Sarbon, 2014 ; Etxabide et al., 2017)

Parmi tous les types de films biodégradables, les films a base de protéine ont les propriétés
les plus attrayantes. Ces films ont des propriétés de barriére de gaz impressionnantes par rapport a

celles préparées a partir de lipides et de polysaccharides (Wittaya, 2012).

1.6 Les matériaux d'un film biodégradable
Les matériaux biodégradables pour la construction des matériaux d’emballage peuvent étre

obtenus a partir de sources végétales, animales ou microbiennes. Il est important que ces matiéres
puissent étre produites de fagon économique et durable et qu’elles se dégradent rapidement
lorsqu’elles sont €éliminées dans 1’environnement, habituellement a la suite de processus chimiques
ou biochimiques naturels (Mangaraj et al., 2019) .

Les biopolymeres peuvent étre regroupés selon la méthode de production:

1. Polymeéres directement extraits de matériaux naturels (exemple : amidon, cellulose, caséine
,gluten de blé et gélatine de patte de poulet);

2. Polymeéres produits par synthese chimique a partir de monomeres renouvelables (exemple :
polylactate polymérisé a partir de monomeres d'acide lactique);

3. Polyméres produits par fermentation microbienne (exemple polyhydroxyalcanoates) (Day,
2008; Yam et Lee, 2012 Han et Scanlon, 2014 ; Cerqueira et al., 2016).

1.6.1 Les protéines

Protéine laitiere: Il a été démontré que les protéines laitiéres, comme la caséine et la protéine
de lactosérum, sont capables de former des matériaux d’emballage biodégradables. Les caséines, qui
sont de différents types (y compris aS1, aS2, B et k), représentent environ 80% des protéines du lait
(Alizadeh-Sani et al., 2020 ; Alizadeh-Sani et al., 2021).



Protéines de viande: La gélatine est ’'une des protéines de viande les plus couramment
utilisées pour former des films biodégradables. Il est isolé des déchets de I’industrie de la viande, tels
que les os riches en collagéne, la peau, les tendons et les sabots des animaux (Brady, 2013).

Protéines vegétales: De nombreux types de protéines végétales sont disponibles pour des films
biodégradables, y compris ceux isolés a partir de z€ine, gluten, soja, noix, pois et tournesol (Reddy
et Yang, 2013). Zeine est une protéine de mais hydrophobe insoluble dans I’eau, mais soluble dans
des solutions alcooliques concentrées, ce qui est important pour la formation de films comestibles
(Vahedikia et al., 2019).
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latex
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Acacia Gum
Guar Gum
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Locust bean Gum
Tragecanth
Kanthan Gum

Figure 04: Classification des polymeéres naturels d’origine agricole.

(Abdullah et al., 2018)

Les principaux groupes sont les agro-polymeres (polysaccharides, protéines, etc.) et les
biopolyesters  (polyesters biodégradables) tels que l'acide polylactique (PLA), le
polyhydroxyalcanoates (PHA) et les copolyesters aromatiques et aliphatiques. (Avérous, 2004).
1.6.2 Les polysaccharides

Des polysaccharides tels que 1’amidon, la cellulose, la chitine, le chitosan et les gommes
hydrocolloides ont également été utilisés comme composants pour construire des films
biodégradables (Cazon et al., 2017 ; Alizadeh-Sani et al., 2019 ).



Ces polysaccharides different par leurs caractéristiques moléculaires, qui modifient les
attributs physicochimiques et fonctionnels des matériaux d’emballage. Les bioplastiques a base
d’amidon présentent les inconvénients de 1’hydrophilie, de mauvaises propriétés mécaniques, d’une
faible barriére a la vapeur d’eau et d’une faible stabilité au gel pendant la formation des bioplastiques
(Liuetal., 2009 ; Xie et al., 2013 ; Dang et al., 2015; Sabetzadeh et al., 2015; Shah et al., 2016 ).
1.6.3 Les lipides

Un certain nombre de lipides peuvent étre utilisés pour assembler des films biodégradables,
soit isolément, soit en combinaison avec d’autres composants, y compris les monoacylglycérols, les
diacylglycérols, les triacylglycérols, les phospholipides, les acides gras libres et les cires (Chow,
2007; Akoh, 2017). Les films a base de lipides ont des avantages pour créer une surface brillante,
retenir ’humidité dans les aliments et réduire la perméabilité a 1’eau (Galus et al., 2020; Mohamed
et al., 2020). Dans de nombreux cas, les lipides sont convertis en émulsion d’huile dans 1’eau en les
homogénéisant avec une solution aqueuse contenant un émulsifiant avant de les incorporer dans des
films a base de biopolymeres. La composition, la taille, la concentration et les propriétés interfaciales
des gouttelettes de lipides utilisées ont une incidence sur les caractéristiques mécaniques, optiques,
de barriére et autres caracteéristiques fonctionnelles des films formés, et devraient donc étre optimisées

pour chaque application (Rodrigues et al., 2016)
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Figure 05: Les biopolymeres issus des sources renouvelables pour emballage alimentaire
(Lado et al., 2004)
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2. Film a base de gélatine

Les propriétés filmogeénes ont été largement utilisées pour protéger les aliments pendant leur durée
de conservation, en tant que film extérieur, de la sécheresse, de I'exposition a la lumiére et/ou de
I'exposition a I'oxygene. En raison de sa nature hautement hygroscopique, la gélatine a tendance a
gonfler ou a se dissoudre lorsqu'elle est mise en contact avec la surface de denrées alimentaires a forte
teneur en humidité (Ramos et al., 2016).

L’utilisation de biopolymeéres, en particulier de gélatine, dans I’emballage de produits
alimentaires hautement périssables comme la viande et le poisson est fondée sur certaines propriétés
particulieres comme le co(t, la disponibilité, les attributs fonctionnels, mécaniques (flexibilité,
tension) et optiques (luminosité et opacité) propriétés, effet barriere contre I’écoulement gazeux,
résistance structurale a 1’eau et aux micro-organismes et acceptabilité sensorielle (Ramos et al.,
2016).

Des etudes récentes se sont concentrées sur des techniques intéressantes pour développer des films
d'emballage et des enrobages actifs, y compris des agents antimicrobiens, antioxydants et autres qui
peuvent améliorer les caractéristiques biologiques des aliments (Shankar et al., 2016; Mellinas et
al., 2016). Ces composants sont généralement des huiles essentielles ou des extraits obtenus a partir
de plantes et d'épices qui présentent des propriétés antimicrobiennes et antioxydantes et la plupart
d'entre eux sont considérés comme généralement reconnus comme sdrs (GRAS) (Valdes et al., 2015).
Afin de réduire I'utilisation d'additifs chimiques synthétiques dans I'industrie alimentaire, I'utilisation
d'additifs alimentaires naturels ayant des propriétés antimicrobiennes et/ou antioxydantes sans effets
négatifs sur la santé humaine a augmenté ces dernieres années. Ces additifs naturels sont capables de
prévenir ou de réduire la détérioration des aliments causée par I'oxydation ou les effets
microbiologiques, contribuant ainsi a préserver et a prolonger la durée de conservation des aliments
(Atarés et Chiralt, 2016).

3. Gélatine
3.1. Collagene

Le Collagene Représentant un tiers des protéines totales chez les mammiferes, le collagéne est
une protéine fibrillaire dont la structure chimique a été décrite par de nombreux auteurs (Stainsby,
1977 ; Gorham, 1991). Son réle est primordial dans le développement des tissus, il se présente sous
la forme de fibres caractérisees par une forte résistance mécanique, protégeant ainsi les muscles contre
de trop fortes tensions. La composition chimique du collagéne varie avec son origine. Cependant, on
retrouve chez toutes les especes des similitudes qui expliquent sa fonction de tissu conjonctif et le
maintien de sa structure tridimensionnelle. L unité de base du collagéne est le tropocollageéne, triple
hélice droite de 300 nm de longueur ( Rbii, 2010).
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Le tropocollagéne comprend 3 chaines polypeptidiques a de 100 000 g.mol?, organisées en hélice

gauche avec environ 3 acides amineés par tour ( Rbii, 2010).
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Figure 06: Fibre du collagéne (Tawrog, 2017).

3.2. Structure de gélatine

La structure globale de la gélatine est une molécule en forme de baguette se composant des
structures hélicoidales primaire, secondaire et tertiaire (Kozlov et Burdygina, 1983 ; Ross-Murphy,
1992).

La structure du collagene ( figure 07 ) montre que celui-ci est un mélange hétérogene de
polypeptides. L’enchainement typique étant :—Ala— Gly-Pro-Arg-Gly—Glu—-4Hyp-Gly—Pro— (
Mbey, 2013)

L’hydrolyse en milieu acide du collagene permet de dissocier les trois chaines de cette protéine,
appelés tropocollagene, responsables de la texture de la gélatine, et qui sont en fait les particules en
suspension (Krimm et Bandekar, 1986 ; Ibrahim et Chem., 2000) Cette molécule de gélatine est

caractérisée par la formule chimique brute C102H151039N31 (Meudre, 2015).

o 0 0 0
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CHy H THi T:” Q Q

Figure 07 : Structure de la gélatine (02).
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3.3. Composition de gelatine

La gélatine est une glycoprotéine. Elle contient 90-95 % de proteines, 1- 2% de sels minéeraux et
le reste est de I’eau. Les acides aminés constituant la gélatine sont : la glycine (21 %), la proline (12
%), I'nydroxyproline (12 %), I'acide glutamique (10 %), l'alanine (9 %), l'arginine (8 %), l'acide
aspartique (6 %), la lysine (4 %), la sérine (4 %), la leucine (3 %), la valine, la phénylalanine et la
thréonine (2 %), l'isoleucine et I'nydroxylysine (1 %), la méthionine et I'histidine (< 1 %) et la tyrosine
(< 0,5 %) (Meudre, 2015).

La gélatine contient un total de 18 acides aminés en différentes concentrations, la liaison de ces
acides forme des chaines polypeptidiques, chaque chaine contient environ mille acides amines
(Gomez-Guillen et al., 2002)

3.4. Qualité nutritionnelle de la gélatine

La gélatine contient des protéines et des antioxydants qui aident a protéger les cellules de
I’organisme, qui peuvent soutenir la santé du systéme digestif, les os, la peau, les articulations et plus
encore (Dany Paul Baby, 2023).

C’est aussi une excellente source de :

- Calcium;

- Magnesium;

- Folate;

- Choline ;

- Sodium;

- Sélénium ;

- Nutriments par portion (Dany Paul Baby, 2023).

Une cuillére a soupe (7 grammes) de gélatine contient (Dany Paul Baby, 2023):

- Calories : 10.

- Protéine : 6 grammes.

- Matiéres grasses : 0 gramme.

- Glucides : 2 grammes.

- Fibre : 0 grammes.

- Sucre : 2 gramme.
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3.5 Conversion du collagene en gélatine

La conversion du collagene en gélatine a été longuement étudiée, La gélatine provient de la
dénaturation thermique ou de la dégradation physique et chimique de la structure trimérique du
collagene. Sa masse moléculaire varie de 3 a 200 kDa (Lacroix et Cooksey, 2005).

La dénaturation d’une protéine consiste a rompre ces interactions sans briser les liaisons
peptidiques. Ces molécules « déplissées » vont dans certaines conditions s’agréger et former un gel.
La gélatine est le produit de dénaturation du collagene (Harding, 1964; Veis, 1964; Ward et Courts,
1977).

Elle se réalise en deux étapes : la solubilisation du collagéne (soit en milieu acide, soit en milieu
basique) et sa conversion en gélatine. Cette derniére est le résultat de la dénaturation de la structure
tertiaire de la triple hélice de tropocollagene. Les chaines se dissocient et adoptent alors une
configuration pelote statistique (Jones, 1987).

La gélatine est I'un des biomatériaux les plus intéressants pour le développement des
biopolyméres, principalement en raison de ses bonnes propriétés filmogénes et de son abondance
dans la nature. Toutefois, ses caractéristiques hydrophobes entrainent un processus de dégradation
rapide, car les liaisons hydrogene se rompent facilement dans des environnements humides et a des
températures supérieures a 30 a 35 °C, détruisant le réseau physique de gélatine (ROSSETO et al.,
2021; RIGUETO et al., 2021). Néanmoins, I’ajout d’autres composés au réseau de gélatine permet
d’obtenir des matériaux aux caractéristiques améliorées qui surmontent les limites de la gélatine

(RIGUETO et al., 2021).
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Figure 08 : La conversion du collagéne en gélatine (03).
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3.6 Sources de gélatine utilisées dans la fabrication d'un film biodégradable
3.6.1 Gélatine provenant de sources mammiféres

Les sources de geélatine les plus abondantes proviennent principalement de mammiferes, en
particulier de bovins et de porcs, a 46 % pour la peau de porc, 29,4 % pour la peau de bovin et 23,1 %
pour le porc et les os de bovins (Gomez-Guillén et al., 2011). Les gélatines de peau bovine et porcine
sont répandues dans I’industrie alimentaire en raison de leur grande disponibilité. En général, la
gélatine provenant de la peau des bovins est connue sous le nom de geélatine de type B et est produite
a partir d’un traitement alcalin, tandis que la gélatine provenant de la peau des porcs est connue sous
le nom de gélatine de type A et est produite a partir d’un traitement acide (Hafidz et al., 2011).

Cependant, les gélatines de mammiféres présentent des inconvénients et des problemes
majeurs en ce qui concerne les préoccupations religieuses et les questions halal, car elles ne peuvent
étre utilisées ou consommeées par les musulmans, les juifs ou les hindous pour divers motifs (Karim
et al., 2009). De plus, en raison du risque potentiel de propagation d’agents pathogénes nocifs
provenant de I’encéphalopathie spongiforme bovine (ESB), aussi connue sous le nom de maladie de
la vache folle et de maladie alimentaire et buccale, les sources alternatives de gélatine pour la
substitution de la gélatine porcine et bovine ont été prioritaires et prises en considération
(Jongjareonrak, 2006). De nouvelles sources de gélatine provenant d’espéces marines comme la
peau a nageoires courtes (Cheow et al., 2007) , la peau de calmar géant (Uriarte-Montoya et al.,
2011) et la peau d’anguille (Rosli et Sarbon, 2015; Sila et al., 2017) des sources de volaille comme
la peau de poulet, les pieds et les os (Sarbon, 2013 ; Nik Aisyah et al., 2014) et les pieds de canard
(Abedinia et al., 2018) ont accru I’intérét des chercheurs a remplacer les ressources de mammiferes

( Said et Sarbon , 2022).

3.6.2 Gélatine provenant de sources marines

La gélatine de poisson a généralement une valeur de floraison inférieure allant de 0 a 270 g
par rapport aux valeurs de floraison pour la gélatine de mammiferes (130 a 308 g). Les gélatines
marines pourraient présenter un plus large éventail de valeurs de floraison en raison des différences
de proline et d’hydroxyproline dans les collagenes de différents types d’especes et de la température
de I’habitat. La plage des valeurs de viscosité (CP) signalées pour la peau gélatineuse de différentes

especes de poissons d’eau douce va de 1,87 a 3,63 Cp (Ratnasari ; Firlianty, 2016) .
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La variation de la valeur de viscosité peut étre due aux différentes especes de poissons, a
I’environnement et a la méthode d’extraction utilisée. En général, les gélatines de poisson contiennent
moins d’acides aminé (proline et hydroxyproline) que les gélatines de mammiféres (Said et Sarbon,
2022).Selon une étude menée par (Sila et al., 2017) , le profil des acides aminés de la gélatine
préparée a partir de la peau d’anguille d’Europe (Anguilla Anguilla) présentait une forte proportion
de résidus de glycine et d’acide aminé. Globalement, la gélatine de poisson présente de bonnes
propriétés dans les films, restant transparente, presque incolore, soluble dans I’eau et trés extensible
(Alfaro et al., 2014).

3.6.3 Gélatine provenant de sources avicoles

De nouvelles sources de gélatine, comme la peau, les pieds et les os des volailles, ont attiré
I’attention en remplacement des ressources mammiféres (Sarbon et al., 2013; Nik Aisyah et al.,
2014) . Les especes de volaille utilisées comprennent les especes de canard, de poulet et de dinde. On
a signalé que la gelatine aviaire possédait des acides aminés, une structure secondaire et un poids
moléculaire (285000 g/mol) semblables a ceux de la gélatine de mammiféres (350,00 g/mol)
(Rahman et Jamalulail, 2012 ; Sarbon et al., 2013 ; Abedinia, 2018) ont signalé que le gel a base
de peau de poulet et de pieds de poulet a une valeur de floraison beaucoup plus élevée (355,00 g et

264,33 g, respectivement) que la gélatine bovine (229,00 g).

4. Pattes de poulet

FAOSTAT, 2019 a signalé que la production mondiale de viande de volaille est passée d’environ
92,68 millions de tonnes en 2008 (dont 80,84 millions de tonnes pour le poulet) a environ
127,29 millions de tonnes en 2018, la part de la volaille de poulets s’établissant & 114,26 millions de
tonnes. La croissance de 1’industrie avicole a entrainé une augmentation des sous-produits et des
déchets des abattoirs de volaille. Les déchets d’abattage de volailles contiennent environ 34,2 % de
matiére seche, soit 51,8 % de protéines brutes, 41,0 % de matieres grasses et 6,3 % de cendres (Kobya
et al., 2006). Par conséquent, ils peuvent remplacer les ressources mammiferes pour produire de la
geélatine. 1l a été démontré que la geélatine d'avicole contient des acides aminés, une structure
secondaire et un poids moléculaire semblables a ceux de la gélatine de mammiferes. En outre, cette
nouvelle source encouragerait davantage les efforts visant a exploiter les ressources disponibles
inexploitées et a recycler les déchets industriels (Mhd Sarbon et al., 2013).

L’industrie de la transformation de la volaille est I’un des secteurs agroalimentaires qui connait
la croissance la plus rapide au monde. Chaque année 96,3 millions de tonnes métriques de viande de

poulet sont produites globalement (FOA, 2015).
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La transformation de la volaille résulte en plusieurs sous-produits / déchets, y compris le foie,
gésier et pattes de poulet entre autres. Les pattes de poulet sont sous-utilisées dans les industries
organisées de transformation de la volaille et souvent jetées sans traitement, ce qui cause directement
la pollution de I’environnement. Les pattes de poulet sont un sous-produit prédominant de la volaille
et, a I’échelle mondiale, 3,9 millions de tonnes métriques de pattes de poulet sont produites
annuellement par les industries de transformation de la volaille.

En général, la gelatine peut étre extraite de diverses parties de la volaille qui contiennent des
quantités importantes de protéines, y compris les tétes et les pattes dont le taux de protéines est de
16 % (Liu et al., 2001; Okanovic et al., 2009 ; Huda et al., 2013) ont indiqué que la teneur en
collagéne dans les pattes de poulet et de canard était de 30,74 % et 28,37 % , ce qui est comparable a
ce qui est extrait des déchets de poisson, notamment la peau, 0s et nageoires avec une moyenne de
50 % (base séche ou 33,3 % humide) rapportée par (Nagai et Suzuki , 2000 ; Jun et al., 2000) ont
étudié la faisabilité d’utiliser des pattes de poulet pour remplacer les peaux de vache. (Almeida et al.,
2013; Gal et al., 2020) développer la gélatine comme source alternative pour la gélatine de
mammiferes.

Les abattoirs de poulet générent un grand volume de pattes de poulet en tant que déchets ou sous-
produits. De nos jours, les pieds de poulet n'ont pas été utilisés de maniere optimale. L'un des moyens
d'augmenter la valeur ajoutée des pattes de poulet est d'utiliser le collagéne qu'elles contiennent.

(Suparno et Prasetyo, 2019).

4.1. Collagene des pattes de poulet

Une source alternative de collagéne est nécessaire pour répondre aux besoins en collagéne.
Cela entraine un potentiel élevé des pattes de poulet comme alternative dans la sélection des matiéres
premiéres pour la fabrication du collagene (Suparno et Prasetyo, 2019).

Les pattes de poulet contiennent 85 % de protéines, principalement du collagéne, et 2,7 % de
gras (Almeida et Lannes, 2013). Le collagéne provenant des pattes de poulet se compose
principalement de types I et Il et comprend 30 % de glycine, 11,7 % de proline et 10 & 12,7 %
d’alanine et d’acide glutamique(Liu, Lin et Chen, 2001). Le collagéne est une protéine fibreuse
insoluble a triple structure hélicoidale, et le collagéne, qui est insoluble, peut étre converti en gélatine,
qui est soluble, par hydrolyse partielle (Gomez et al., 2011).

Les pattes de poulet sont riches en collagene, qui est une excellente source de gélatine, et il

est utilisé dans les produits alimentaires et pharmaceutiques ( Dhakal et al., 2018).
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4.2. Gélatine des pattes de poulet

Le collagéne et la géelatine provenant de sources naturelles comme les pattes de poulet méritent
une attention particuliere parce que, bien que les pattes de poulet soient considérées comme des
déchets dans divers pays, elles contiennent des nutriments importants et ont des propriétés bénéfiques
essentielles pour la santé (Almeida, 2012).

La gélatine provenant de sources avicoles présente de bonnes propriétés de formation de film, car
elle présente une grande valeur florale et une teneur élevée en acides aminés (Sarbon et al., 2013 ;
Nik Aisyah et al., 2018).

5. Huiles essentielles

Selon la définition de 1’Organisation internationale de normalisation (ISO), le terme « huile
essentielle » est réservé a un « produit obtenu a partir de matiéres premieres végétales, soit par
distillation a I’eau ou a la vapeur, soit par distillation a sec » (1SO 9235, 1997), c’est-a-dire par voie
physique seulement. En consequence, la plupart des huiles essentielles disponibles sur le marché sont
obtenues par hydrodistillation (Turek et Stintzing, 2013).

Les huiles essentielles sont extraites de diverses plantes aromatiques généralement situées dans
des pays tempérés chauds tels que les pays méditerranéens et tropicaux ou elles représentent une
partie importante de la pharmacopée traditionnelle. Ils sont liquides, volatils, clairs et rarement
colorés, liposolubles et solubles dans des solvants organiques d’une densité généralement inférieure
a celle de I’eau. Ils peuvent étre synthétisés par tous les organes végétaux, c.-a-d. bourgeons, fleurs,
feuilles, tiges, brindilles, graines, fruits, racines, bois ou écorce, et sont stockés dans des cellules
sécrétoires, cavités, canaux, cellules épidermiques ou trichomes glandulaires (Bakkali et al., 2008).

Les huiles essentielles sont des composés volatils, naturels et complexes caractérisés par une forte
odeur et sont formées par des plantes aromatiques comme métabolites secondaires. Elles sont
généralement obtenus par la vapeur ou I’hydrodistillation développée au Moyen Age par les Arabes.
Connus pour leurs propriétés antiseptiques, c.-a-d. bactéricides, virucides et fongicides, et
médicinales et leur parfum, ils sont utilisés dans ’embasement, la conservation des aliments et
comme antimicrobiens, analgésiques, sédatifs, anti-inflammatoires, spasmolytiques et anesthésiques
locaux. Jusqu’a présent, ces caractéristiques n’ont pas beaucoup changé, sauf que 1’on en sait
maintenant davantage sur certains de leurs mécanismes d’action, en particulier au niveau

antimicrobien (Bakkali et al., 2008).
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5.1. Composition chimique des huiles essentielles

Les huiles essentielles sont des mélanges naturels extrémement complexes. Plus de 300
constituants différents a fonctions organiques classiques (hydrocarbures, alcools, acides,
esters,...).Ces composés sont classés en deux séries distinctes : la série des terpénoides d’une part et

la série des composés aromatiques dérivés du phénylpropane (C6-C3) d'autre part. (Yahyaoui, 2020)

Les terpénoides

Les terpénoides appelé également « les terpenes » sont des hydrocarbures issus du couplage
d'un nombre d'unités « isopréniques » (C5H8)n. Les terpenes sont classés selon le nombre n d'unités
isopreniques en monoterpenes formés de deux unités (C10H16), les sesquiterpénes formés de trois
unités (C15H24), les diterpénes formés de quatre unités (C20H32), les sesterpenes (C25H40), les
triterpenes (C30H48) et les tétraterpenes ou polyterpenes (C5H8)n. L’étude de la composition
chimique des huiles essentielles réveéle la présence des terpénes volatils, ¢’est a dire de faible masse
moléculaire (des monoterpenes et des sesquiterpenes) et plus rarement de quelques diterpenes
(C20H32) (Hernandez Ochoa, 2005 ; Bakkali et al., 2008 ; Suthar et Piyush, 2013).

Les composes aromatiques

Dérivés du phénylpropane, forment un groupe de constituants naturels moins présents que les
terpénoides mais néanmoins trés importants. Ce sont des substances odorantes bien connues :
I’eugénol (clou de girofle), la vanilline (vanille), I’estragole (I’estragon), etc. (Hernandez Ochoa,
2005 ; Bakkali et al., 2008 ; Suthar et Piyush, 2013).

5.2. Activité antimicrobienne des huiles essentielles

Plusieurs chercheurs ont suggéré que l'action antimicrobienne des huiles essentielles peut étre
attribuée a leur capacité a pénétrer a travers les membranes bactériennes a l'intérieur de la cellule et
a exercer une activité inhibitrice sur les propriétés fonctionnelles de la cellule et sur leurs propriétés
lipophiles (Fisher et Phillips, 2009 ; Bajpai et al., 2012 ). La nature phénolique des huiles
essentielles provoque également une réponse antimicrobienne contre les bactéries pathogeénes
d'origine alimentaire (Shapira et Mimran, 2007 ; Bajpai et al., 2012).

Les composés phénoliques perturbent la membrane cellulaire, ce qui entraine l'inhibition des
propriétés fonctionnelles de la cellule et finit par provoquer une fuite du contenu interne de la
cellule(Bajpai et al., 2012).

L'interaction des huiles essentielles avec les membranes cellulaires microbiennes entraine

I'inhibition de la croissance de certaines bactéries a Gram positif (Staphylococcus aureus, Listeria
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monocytogenes et Bacillus cereus) et a Gram négatif (Escherichia coli et Salmonella
Enteritidis)(Calsamiglia, et al., 2007). Cependant, il a été démontré que les bactéries a Gram positif
sont plus sensibles aux huiles essentielles que les bactéries a Gram négatifs en raison de l'interaction
directe de la membrane cellulaire avec les composants hydrophobes des huiles essentielles (Shelef,
1983 ; Chao et al., 2000). Contrairement aux bactéries & Gram négatifs, qui possedent des parois
cellulaire hydrophile ce qui aide a prévenir la pénétration des composes hydrophobes des huiles
essentielles (Calsamiglia et al., 2007).

Les composés phénoliques présents dans les huiles essentielles, comme I'eugénol, le thymol
et le carvacrol, sont généralement responsables des activités antibactériennes des huiles essentielles
(Knobloch et al., 1986 ; Dorman et Deans, 2000 ). Ces composes peuvent provoquer la coagulation
du contenu cellulaire et la perturbation de la membrane cytoplasmique/du flux d'électrons/de la force

motrice du transport protonique/actif (Denyer, 1991 ; Pauli, 2001).
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Figure 10: Mécanisme d’action et sites cibles des huiles essentielles sur les cellules microbiennes.

(Nazzaro et al., 2013).
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5.3. Activité antioxydante des huiles essentielles

Les huiles essentielles présentent d’excellentes propriétés antioxydants. Le potentiel antioxydant
des huiles essentielles dépend de la composition des huiles essentielles. Les composés phénoliques et
autres métabolites secondaires présents dans les huiles essentielles (contenant des liaisons doubles
conjuguées) présentent généralement des propriétés antioxydantes importantes (Koh et al., 2002). La
plupart des composés actifs qui présentent des propriétés antioxydantes sont le carvacrol et le thymol.
L’activité de ces composés est liée a leur structure phénolique. En raison des propriétés redox des
composés phenoliques, ils jouent un réle vital dans la neutralisation des radicaux libres et aussi dans
la décomposition des peroxydes (Burt, 2004). L’activité antioxydante des OE est également due a
d’autres composés présents dans les huiles essentielles comme les alcools, les cétones, les aldéhydes,
les éthers et les Monoterpénes (Aruoma, 1998).
6. La méthodologie des plans d'expériences

Les plans des expériences (PEX) est une branche de la statistique appliquée axée sur

I’utilisation de la méthode scientifique pour la planification, la réalisation, ’analyse et I’interprétation
de données issues d’essais ou d’expériences controlés. PEX est une méthodologie mathématique
utilisée pour planifier et mener efficacement une étude scientifique qui modifie simultanément les
variables d’entrée (X) appelées Facteurs afin de révéler leurs effets sur une variable de sortie (ou

plusieurs) (Y) appelée Réponse

Facteurs Réponse

]
X; Vv
X — Processus — .

—_—

Figure 11: Entrées et sorties d'une expérience..

6.1 Principe de la méthodologie

La technique des plans d’expériences va permettre de répondre a nos exigences. En effet, son
principe consiste a faire varier simultanément les niveaux de un ou plusieurs facteurs (qui sont des
variables discrétes ou continues) a chaque essai. Ceci va permettre d’une part, de diminuer fortement
le nombre d’expériences a réaliser tout en augmentant le nombre de facteurs étudiés et d’autre part,
a détecter les interactions entre les facteurs et la détermination du réglage dit optimal de ces facteurs
par rapport a une réponse. Le point délicat dans I’utilisation des plans d’expériences sera donc de
minimiser le plus possible le nombre d’expériences a mener sans sacrifier la précision sur les résultats
(Idris, 2015).

On peut cependant diviser les plans d’expériences en deux grandes catégories :

— les plans pour étudier (estimer et comparer) les effets des parametres,
22



— les plans pour régler les paramétres afin d’atteindre un optimum (Faucher, 2006).
La compréhension de la méthode des plans d'expériences s'appuie sur deux notions
essentielles, celle d'espace expérimental et celle de modélisation mathématique des grandeurs

étudiées.

6.2 Notion d'espace expérimental

Un expérimentateur qui lance une étude s'intéresse a une grandeur qu'il mesure a chaque essai.
Cette grandeur s'appelle la réponse, c'est la grandeur d'intérét. La valeur de cette grandeur dépend
de plusieurs variables. Au lieu du terme «variable» on utilisera le mot facteur. La réponse dépend
donc de un ou de plusieurs facteurs. Le premier facteur peut étre représenté par un axe gradué et
orienté (Goupy J, 1999). La valeur donnée a un facteur pour réaliser un essai est appelée niveau.
Lorsqu'on étudie l'influence d'un facteur, en général, on limite ses variations entre deux bornes. La

borne inférieure est le niveau bas. La borne supérieure est le niveau haut.

Domaine du facteur

Facteur 1
v = >

/’1 =

niveau bas niveau haut

Figure 12: domaine de variation de I’un des facteurs.

D’aprés la figure 21 Le niveau bas du facteur est noté par (- 1) et le niveau haut par (+1). Le
domaine de variation du facteur est constitué de toutes les valeurs comprises entre le niveau bas et le

niveau haut. Parfois nous prenons en considération le niveau central qui est noté par un zéro (0).

6.3 Notion de modélisation mathématique
On choisit a priori une fonction mathématique qui relie la réponse aux facteurs. On prend un
développement limité de la série de Taylor-Mac Laurin. Les dérivées sont supposées constantes et le

développement prend la forme d'un polyndme de degré plus ou moins élevé :

2
y =g+ aiXi ) apX;Xj+ -+ apXi +a; XXX,

Ou

23



* y est la réponse ou la grandeur d'intérét. Elle est mesurée au cours de I'expérimentation et elle
est obtenue avec une précision donnée.

* Xi représente le niveau attribué au facteur i par l'expérimentateur pour réaliser un essai. Cette
valeur est parfaitement connue. On suppose méme que ce niveau est determiné sans erreur (hypothése
classique de la régression).

* ao, aj, aij, aii sont les coefficients du modele mathématique adopté a priori. Ils ne sont pas connus
et doivent étre calculés a partir des résultats des expériences.

L'intérét de modéliser la réponse par un polynéme est de pouvoir calculer ensuite toutes les
réponses du domaine d'étude sans étre obligé de faire les expériences. Ce modele est appelé "modele

postulé” ou "modeéle a priori".

6.4 Plans factoriels a k facteurs a 2 niveaux

On peut augmenter le nombre de facteurs. Un plan comportant k facteurs a deux niveaux est noté
2 k

* Le k en exposant signifie qu'il y a k facteurs étudiés.

* Le 2 indique le nombre de niveaux par facteur.

On remarguera gque cette notation indique également le nombre d'essais a réaliser. Ce nombre
devient rapidement tres important. Pour seulement 7 facteurs, il faudrait exécuter 128 essais. Pour
diminuer le nombre des essais en conservant la possibilité d'étudier tous les facteurs, les plans

factoriels fractionnaires a deux niveaux ont été introduits.
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1. L’objectif de I’étude

L’objectif de cette étude est d’obtenir les meilleurs caractéristiques d’un matériau
d’emballage biodégradable préparé a partir de la gélatine extraite des pattes de poulet.

Les abattoirs de poulet générent un grand volume de pattes de poulet en tant que déchets ou
sous-produits. De nos jours, les pieds de poulet n'ont pas été utilisés de maniere optimale. Toutefois,
selon la définition de « viandes » du Reglement (CE) n° 853/2004, on peut indiscutablement conclure
que les pattes peuvent étre valorisées en vue de la consommation humaine. L'un des moyens

d'augmenter la valeur ajoutée des pattes de poulet est d'utiliser la gélatine qu'elles contiennent.

2. Cadre de I’étude

Notre étude a été effectuée au niveau du laboratoire pédagogique n°01, n°02 et n°05 de bloque
A de contrdle de qualité département de biologie appliquée, faculté des sciences exactes et sciences
de la nature et de la vie et laboratoire de géologie, Université Echahid Larbi Tebessi —Tébessa-. Ce
travail a été réalisé en periode de 4 moins du 22/02/2023 & 01/06/2023.

3. Matiere animale

Les pattes de poulet utilisé dans cette étude ont été apportés le 22/02/2023 de I'abattoir de
volailles de Boutarfa de la Wilaya de Tébessa, plus précisément sur la route d’Annaba, dans la zone
industrielle, Les pattes présentent 4 doigts elles sont recouvertes d’écailles, se finissent par de grosses
griffes et ont une odeur désagréable. Elles sont transportées au laboratoire dans une glaciere de
température 1°C. Nous faisons un choix de pattes fraiches non saignées et non moisies de couleur

jaune.

Figure 13: : La patte de poulet apreés le coupage des ongles

et enlever la crodte extérieure (Photo personnelle).
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4. La préparation de I’échantillon

- Lavage des pattes de poulet & I’eau du robinet au moins deux fois pour éliminer la poussiére et tous
les polluants et les impuretés .

-Enlever les ongles par coupe ongle et une pince, retirer la crodte de la peau des pattes de poulet par
un couteau et les laver pour autre fois a I’eau du robinet.

-Coupage des pattes de poulet en petits morceaux (5¢cm) puis broyés manuellement par un hachoir a
viande .

-Peser chaque 100g dans sac en plastique et les conservés au congélateur a une température de -4 °C

jusqu'a ce que les pattes de poulet soient utiles.

Figure 14 : Broyage des pattes de poulet par hachoir a viande (Photo personnelle).
5. Préparation des solutions
5.1. Préparation de solution d’hydroxyde de sodium (NaOH) 0.5 M
-Introduire une masse de 20 g de NaOH dans une fiole jaugée de 1L remplie au préalable a moitié
avec I’eau distillée, en utilisant un entonnoir.
-Homogénéiser la solution en retournant et en agitant la fiole bouchée, puis compléter jusqu’au trait

de jauge.
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5.2. Préparation de solution de I’acide acétique de concentration 5 % a partir de solution mére
de concentration 100 %

-Verser un volume de 50 ml de I’acide acétique dans fiole jaugée de 1L, contenant un peu d'eau
distillée, boucher la fiole et secouer la solution.

-Compléter avec I’eau distillée jusqu'au trait de jauge, agiter pour rendre homogene.

-1l faut préparer la solution de I'acide acétique au moment de son utilisation.

Remarque ! Pendant la préparation de la solution de I’acide acétique portez des lunettes de

protection, des gants et une blouse de laboratoire. Travaillez sous une hotte ou dans une zone ventilée.

6. L’extraction de la gélatine

L'extraction a été effectuée selon (Suparno et Prasetyo, 2019), avec modification.

La premiére étape est le processus de prétraitement avec une solution de NaOH visant a éliminer
les protéines non collagénes et autres impuretés telles que les graisses, les minéraux, les pigments et
les odeurs .100g des pattes de poulet hachés ont été minéralisés avec de I’hydroxyde de sodium de
0,5 M (1:5 p/v) pendant 20 h a température de réfrigération, puis filtrés par toile de mousseline trois
fois. Le résidu a été lavé a plusieurs reprises avec de I’eau distillée jusqu’a ce que le pH devienne

neutre. L’exces d’eau a été éliminé par filtration a I’aide de toile de mousseline

Figure 15 : Les pattes apres le traitement Figure 16 : Toile de mousseline.
par NaOH (Photos personnelle)
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Figure 17: Filtration par toile de mousseline. Figure 18: Lavage avec l'eau distillée.

(Photos personnelle) (Photo personnelle)

La deuxiéme étape était I'hnydrolyse avec une solution d'acide acétiqgue (CH3COOH) pour
modifier la structure des fibres de collagéne afin de faciliter le processus d'extraction. Les pattes de
poulet sont totalement solubilisés dans 3 volumes de I'acide acétique de concentration 5 % pendant
3.5 heures sous agitation chauffante a 70°C jusqu'a évaporation de I'acide acétique puis filtrés par

toile de mousseline 3fois.

Figure 19 : Le bouillon de la gélatine (Photo personnelle).

La troisieme étape c'est le séchage de le bouillon de gélatine par I'utilisation de chambre
environnementale (Etuve) a 45°C pendant 60 h jusqu'a I'élimination totale de I'eau, puis la feuille de

gélatine a été broyé manuellement a I'aide de mortier pour I'obtention de poudre de gélatine.
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(Au cours du premier essai nous avons effectué le séchage par le lyophilisateur puis on I'a remplacer
par I'étuve car il ne donne pas le résultat souhaité et prendre beaucoup du temps).

Figure 21 : Poudre de gélatine (Photo personnelle).

6.1. Détermination du rendement d'extraction

Le rendement de I’extraction de la gélatine a été exprimé en pourcentage et calculé selon la

l R= (PG / PP) x 100 |

R : rendement de ’extraction en %.

formule suivante :

PG : Poids de la poudre de gélatine.
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PP: Poids des pattes de poulet.

7. Analyse sensorielle :

L'analyse sensorielle est une science multidisciplinaire qui fait appel a des dégustateurs et a
leur sens de la vue, de I'odorat, du go(t, du toucher et de l'ouie pour mesurer, analyser et interpréter
les réactions aux caractéristiques organoleptiques et I'acceptabilité de produits alimentaires ainsi que
de nombreux autres produits (Watts et al., 1991; Jain et Gupta, 2005).

Il s'agit donc d'utiliser I'étre humain comme instrument de mesure en mettant a profit ses
capacités olfactives, gustatives, visuelles, auditives et tactiles pour caractériser et évaluer les qualités
sensorielles d'un produit (ISO 5492, 1992; Claustriaux, 2001; Chen-yen-Su, 2016).

= L’analyse sensorielle de gélatine extraite et les différents biofilms a été conduite entre nous
un groupe de 10 étudiants dans notre laboratoire.
= La différenciation sensorielle entre les échantillons des bios films développés a été menée

pour comparer la couleur, la texture, odeur et 1’aspecte.

8. Plan de notre d’expérience
Le but d’utilisation de cette méthodologie expérimentale est de :
1. Minimiser le nombre d’expérience.
2. Suivre tout les parametres en méme temps.
3. Modéliser les phénomeénes en fonction de la variabilité de ces différents parameétres.
4. Possibilité d’avoir les conditions optimales de nos expériences.
Nous avons utilisé un plan d’expérience complet a 2 niveau : haut et bas niveau et a 2 facteurs

respectivement gélatine et I'huile, le nombre d’expérience est de 2X = 22 = 4 essais.

8.1 La matrice de notre plan d’'expérience

G H E WPV | Opacité
5 0,25 11,3 0,27 0,086
7 0,25 13,5 0,6 0,072
5 1 11,1 0,28 | 0,0861
7 1 13,3 0,66 | 0,0712
5 0,25 13,25 0,26 | 0,0635
7 0,25 13,22 0,66 | 0,0713
5 1 11,21 0,28 | 0,0852
7 1 13,37 0,64 0,071
5 0,25 11,28 0,26 0,075
7 0,25 13,27 0,65 0,071
5 1 11,18 0,28 0,058
7 1 13,36 0,67 0,071
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9. Création de film de gélatine
9.1L'huile d’encens
9.1.1Procédé d’obtention : Distillation compléte par entrainement a la vapeur d'eau basse pression.
9.1.2Partie de la plante extraite : Gomme oléorésineuse.
9.1.3Propriétés organoleptiques :
-ASPECT : liquide mobile limpide.
-COULEUR : jaune trés clair a clair.
-ODEUR : balsamique, épicée, aux notes sucrees et chaude.
-Densité : 0.86.
-Point éclair : 39°C.
9.2. Matériaux utilisés dans la préparation de film
9.2.1. Gélatine : Extraite de pattes de poulet
La capacité a former un gel est sans aucun doute 1’un des plus importants propriétés de la gélatine.
La gélatine gonfle lorsqu’elle est placée dans de 1’eau froide, absorbant 5 a 10 fois son propre volume
d’eau. Lorsqu’elle est chauffée a des températures supérieures au point de fusion, la gélatine enflée
se dissout et forme un gel lorsqu’elle est refroidie. Cette conversion sol-gel est réversible et peut étre
répétée. Cette caractéristique est avantageuse dans de nombreuses applications alimentaires. De plus,
les gels de gélatine commencent a fondre entre 27 et 34 °C et ils ont tendance a fondre dans la bouche.

C’est une propriété souhaitable dans de nombreux aliments (Imeson, 1992).

9.2.2. Plastifiant : Le glycérol

Les plastifiants sont des molécules peu volatiles qui sont ajoutées aux matériaux biopolymeres
pour permettre la modification des propriétés fonctionnelles des films en augmentant leur
extensibilite, leur dispensabilité, leur flexibilité, leur élasticité, leur rigidité et leurs propriétes
mécaniques (Hanani et al., 2014). Les polyols se sont révélés particulierement efficaces pour
plastifier les polymeres hydrophiles (Ghasemlou et al., 2011 ; Tihminlioglu et al., 2010). C'est
pourquoi de nombreux chercheurs récents se sont concentrés sur l'utilisation de polyols tels que le
glycérol (Li et al., 2011 ; Muscat et al., 2012).

9.2.3 Emulsifiant : Tween 20
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Tween 20 se présente sous forme d'un liquide huileux jaune citron a 1’odeur caractéristique,
soluble dans I'eau. 1l est utilisé comme agents émulsifiants pour stabiliser I’huile dans les émulsions
d’eau (Martins et al., 2011).

9.3. La préparation de film de gélatine

La préparation de film a base de gélatine a été effectuée selon (Lee et al., 2015) et (Nazmi et
Sarbon, 2019) avec modification.

Pour préparer la solution filmogeéne 5g de poudre de gélatine a ét¢ mélangée avec 100 ml d’eau
froide bidistillée (Lee et al., 2015), en s’assurant que toutes les particules sont humidifiées
uniformément et laissé gonfler suffisamment au moins 5 min, le mélange a été agité en continu a
60°C pendant 10 min, ajouter 2 g de glycérol (plastifiant) et 0,25 g de tween 20 (émulsifiant) (Lee
etal., 2015) en agitant pendant 10 min a 40 °C. Ajouter 0,50 g d’huile essentielle d’encens en remuant
pendant 2 min aprés avoir abaissé la température de la solution pour conserver les composeés volatils
de I’huile. Apres filtration de la solution filmogeéne par toile de mousseline (le filtrat 80 ml) chaque
20 ml a été versé sur la boite de Pétri et laissé a température ambiante pendant 18h et séché par I'étuve
a 45°C (Nazmi et Sarbon, 2019).

Figure 22 : Préparation de la solution filmogéne (Photos personnelle).
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Figure 23: La filtration de la solution filmogéne (Photo personnelle).

3110572023 '

Figure 24: Ecoulement de la solution filmogéne dans les boites Pétri (Photo personnelle).

9.4. L'épaisseur des films
L'épaisseur des films biodégradables développés a base de gélatine a été déterminée en utilisant un
micromeétre manuel (Nur Hanani et al., 2013).

9.5. L'opacité
L’opacité des films a été déterminée par la mesure de la densité optique des films découpé en
morceaux rectangulaires d’une taille de 1/2cm a une longueur d’onde de 500 nm. Par la suite 1’opacité

a été calculée selon 1I’équation suivante décrite par (Gontard et al., 1994):

Opacité = absorbance a 500 nm /épaisseur du film
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9.6. La perméabilité a la vapeur d'eau WVP

Afin de mesurer la perméabilité des films préparés a la vapeur d’eau 5g de chlorure de calcium
(Cacl2) a été ajoute dans des béchers, ces béchers sont ensuite recouverts par les films, sans trous ni
défauts, est scellés avec du parafilm, afin de maintenir un gradient d'humidité relative autour de 100%
a travers le film, les béchers sont placés a l'intérieur d‘un dessiccateur contenant de 1'eau distillée.
L'humidité relative a I'intérieur du bécher est toujours inférieure a celle de I'extérieur. La vapeur d'eau
transférée a travers le film et adsorbée par le desséchant est déterminée a partir de 1’augmentation de
masse du chlorure de calcium enregistrée a différents moments. Les béchers sont pesés au depart et

a chaque 12 h dans un intervalle de 24h.

9.7. Application de biofilm

Afin de tester I’efficacité de biofilm développé sur la durée de conservation, un test de
conservation a été appliqué sur les cerises durant 6 jours. Des fruits intacts (6 perles dans chaque
échantillon) sont juste essuyés avec une compresse stérile. Par la suite, les cerises ont été séparées en
5 groupes:
» Le premier groupe laissé a I’air libre comme témoin négatif ;
= Echantillon 01 emballé avec un bio film de 5(g) de gélatine est 1 % I'huile essentielle ;
= Echantillon 02 emballé avec un bio film : 5(g) de gélatine est 0 % I'huile essentielle ;
= Echantillon 03 emballé avec un bio film: 7(g) de gélatine est 1 % I'huile essentielle ;
= Echantillon 04 emballé avec un bio film: 7(g) de gélatine est 0 % I'huile essentielle.

Les échantillons sont conservés a I’air libre a température ambiante (17-20) © C, le suivi de

I’aspect visuel a été effectué sur place de fagon quotidienne jusqu’au 6 *™ jour.
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1. Le rendement d’extraction de gélatine
Apres I’extraction de la gélatine a partir des pattes de poulet, le rendement de 1’extraction a
été calculé selon le rapport entre le poids de poudre de gélatine par rapport au poids des pattes de

poulet. Comme indique (le tableau 01) et (le diagramme 03), le rendement de 1’extraction était de

I’ordre de Cette valeur est supérieure a celle trouvée par dans un
autre étude et trop grand par rapport au rendement de (Suparno et
Prasetyo, 2019) . En outre, la valeur est également inferieur au rendement en gélatine de et
dans un deuxiéme étude de part et d'autre part supérieur aux 2 valeurs

présentés par le méme référence.

La méthode d'extraction par l'utilisation de I'acide acétique est une méthode d'extraction qui a
l'avantage de produire du collagéne avec une production relativement rapide, nécessite peu
d'équipement, peut étre produite en continu, peu de déchets et des colts de production réduits. La
différence de rendement peut étre causée par la différence entre les méthodes d’extraction, la
concentration en solution, le type de matériau, ainsi que par la différence de température et de temps
d’extraction. (Zaelani et al., 2019).

Tableau 01 : Rendement en % de la geélatine extraite des pattes de poulet par divers traitements

acides.

Source et méthode d'extraction Le rendement en %

Notre résultat

Extraction a partir des pattes de poulet par

I'acide acétique (dans un deuxiéme étude).

Hydro-extraction a partir des pattes de
poulet (Suparno et Prasetyo, 2019).
Extraction a partir des pattes de poulet par
I'acide acétique (dans un autre etude).

Diagramme 03 : Rendement en % de la gelatine extraite des pattes de poulet par divers traitements

acides.
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2. Analyses sensorielle de la gélatine

Les résultats de test sensoriel (la couleur, le gout, I'ardbme, I’aspect) de gélatine extraite des

pattes de poulets sont présentés dans le tableau suivant :

Tableau 02 : Caractéristiques sensorielles de gélatine extraite a partir des pattes de poulet

Variables Criteres
Couleur jaune claire
Aspect Solide sous forme poudre(Cristaux)
Odeur Sans Odeur

La gélatine extraite a partir des pattes de poulet a montré une couleur jaune claire, dépourvu de

gout et d’odeur et sous forme d’une poudre formée des cristaux trés fin.

Nous notons que les propriétés de la gélatine extraite des pattes de poulet sont complétement

identiques a la gélatine vendue sur le marché.

3. Les caractéristiques sensorielles de biofilm

Les caractéristiques sensorielles de différents biofilm développé sont présentées dans le

tableau 03 suivant :

Tableau 03: Caracteéristiques sensorielles de biofilm a base de gélatine.

Echantillons 5.0 5.1 7.0 7.1
Couleur Transparente Transparente Jaune Jaune
transparente transparente
Texture Elastique Elastique Elastique Elastique
Odeur Sans odeur Odeur de I’huile Sans odeur Odeur de I’huile
essentielle essentielle
La surface Lisse Lisse Lisse Lisse
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Figure 25 : 5(g) de G et 0% HE (PP). Figure 26 : 5(g) de G et 1% HE(PP).

Figure 27 : 7(g) de G et 0% HE (PP). Figure 28 : 7(g) de G et 1% HE (PP).
Nous notons que le changement de concentration de gélatine n'a affecté que la couleur, car nous
trouvons le rapport : Echantillon 01 et 02 de 05 g de gélatine de couleur transparente mais
I’échantillon 03 et 04 de 07g de gélatine couleur Jaune transparente.
En ce qui concerne la présence ou l'absence d'huile essentielle d’encens, elle n'affecte que
I'odeur. En sa présence, le film acquiert I'odeur spécifique de I'huile d’encens, et en I'absence de
I’huile, le film n'a aucune odeur. La modification de la concentration de gélatine et la présence ou

I'absence d'huile n'ont eu aucun effet sur la texture et la surface.

4. Plan d’expérience.
4.1. L'épaisseur
4.1.1. Equation de régression: Epaisseur
L équation de régression de I'épaisseur du film en fonction de la concentration de gélatine,

S écrit comme suit :

[ E=204G ] 01
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E: L'épaisseur du film. G: Concentration de gélatine.

L equation de régression de I'épaisseur du film qui en fonction de la concentration de I'huile,

s écrit comme suit :

[ E=145H ] 02

E: L'épaisseur du film. H: Concentration de I'huile essentielle.

L équation de régression de I'épaisseur du film en fonction de deux paramétres : la concentration

de gélatine et de I'huile essentielle , s écrit comme suit :

[ E:Z,OlG+O,32} 03

On remarque que la valeur de la probabilité P (Tableau 04) de I"équation de régression est égale

a (0,000). Donc le modeéle est hautement significatif a o =0,05 %.

Tableau 4: Analyse de la variance du modele.

Source DL SC MC F P
Régression 2 1851,93 925,97 | 470,71 | 0,000
Erreur résiduelle 10 | 19,67 1,97
Total 12 | 1817.6

DL : Degré de liberté ; SC: Somme des carrés ; MC : Moyenne des carrés ; F : I'analyse des
facteurs principaux et P : Probabilité.
4.1.2 .Courbe de probabilite

La courbe n°® 1 représente la variation des valeurs résiduelles et la probabilité normale, les modéles
d apreés celle-ci, on peut affirmer que le modele est adéquat, car dans le cas contraire, les points seront
éparpillés dans I"espace graphique et ils seront loin de la droite de probabilité normale qui détecte la
non normalité : la lignes approximativement droite indique que les résidus sont normalement

distribués. Ainsi, la courbes de probabilité normale suit une ligne droite.
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Droite de Henry

(réponse : E)
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w
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Courbe 01: la courbe de probabilité normale du modéle concernant l'interaction de deux facteurs et
la réponse épaisseur.

L analyse de variance du modele (Tableau 05) montre que I"interaction des deux facteurs a une
valeur P > 0,05 (0,264) alors on peut dire que les effets principaux possédent un effet sur la réponse
(P=0.002) et I’interaction des deux facteurs ne posséde pas un effet sur la réponse étudiée
(L'épaisseur).

D autre part on remarque que la valeur de F pour les facteurs principaux (15.27) est supérieure a
celle pour I'interaction des deux facteurs ensemble (1.44), ce qui montre que I'effet des parametres
principaux est hautement significatif.

Tableau 05: Analyse de la variance du modeéle.

Source DL SC MC F P
Effets principaux 2 9.9817 49908 15.27 0.002
2 interactions 1 0.4720 0.4720 1.44 0.264
Erreur résiduelle 8 2.6152  0.3269
Total 11 13.0689

4.1.3. Etude des effets principaux des facteurs
La figure 30 représente 1’étude de I’effet de chaque facteur concentration de la gélatine et I'huile

sur la variation de la réponse I'épaisseur, la figure 30 montre que la concentration de gélatine a un
effet positif sur la variation de I'épaisseur. Alors que la concentration de I'huile posséde un effet
négatif sur I'épaisseur du film.
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Graphique des effets principaux pour E
Moyennes ajustées
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Tous les termes dffichés se trouvent dans le modele.

Figure 29: Courbes des effets des deux facteurs principaux (concentration de I'huile et de

gélatine) sur I'épaisseur.

4.1.5. Détermination des conditions ciblées
a. Graphique de contour pour I'épaisseur

Ce type de graphe (figure 31) nous permet de déterminer les conditions pour lesquelles on a la
meilleure épaisseur dans la zone ou la couleur verte est la plus clair ayant une épaisseur de 11.16 pum.
Selon la figure 31, la meilleure épaisseur du film est obtenue pour 5g de gélatine 0.99 g de I'huile

Pour ces valeurs I'épaisseur est de I'ordre de 11.16 pm.
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Graphique de contour de E et H; G

G = 5,00115
H = 0,997067
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Figure 30: Courbe de contour pour I'épaisseur en fonction des interactions entre les deux

facteurs étudiés.

b. Graphique de surface pour I'épaisseur

La courbe de réponse (figure 32) suivante présente la variation de I'épaisseur en fonction de la
concentration de I'huile et de la gélatine dans une représentation en 3D (surface spatiale).

En interprétant cette figure, on remarque que la valeur cible de I'épaisseur (11.16um) est obtenue
pour 5 g de gélatine et 0.9 g de I'huile. Pour des valeurs intermédiaires de la concentration de gélatine

et I'huile, I'épaisseur varie entre la valeur maximale et la valeur minimale d’une maniére indéfinie.

Diagramme de surface de E et H; G

Figure 31: Courbe de surface pour I'épaisseur en fonction des interactions entre les deux

facteurs étudiés (Gélatine et huile).
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4.2. L'opacité
4.2.1. Equation de régression
L equation de régression de I'opacité du film en fonction de la concentration de gélatine, s écrit

comme suit :

[ Opacité = 0,0119 ] 4

G: Concentration de gélatine.
L equation de régression de I'opacité du film en fonction de la concentration de I'huile, s écrit

comme suit :

[ Opacité = 0,0866 ] S

H: Concentration de I'huile essentielle.
L équation de régression de I'opacité du film en fonction de deux parameétres : la concentration
de gélatine et de I'huile essentielle, s*écrit comme suit :

[ Opacité = 0,0108 G + 0,0104 H ] 6

On remarque que la valeur de la probabilité P (Tableau 06) de I"équation de régression est

égale a (0,000). Donc le modele est hautement significatif a o =0,05 %.

Tableau 06: Analyse de la variance du modele.

Source DL SC MC F P
Régression 2 0.062548 | 0.031274 | 104.18 | 0,000
Erreur 10 | 0.003002 | 0.000300
résiduelle
Total 12 | 0.065550

4.2.2. Courbe de probabiliteé 2

Le courbe n° 2 représente la variation des valeurs résiduelles et la probabilité normale, le
modele d apres celle-ci, on peut affirmer que le modele est adéquat, car la ligne approximativement
droite indique que les résidus sont normalement distribués. Ainsi, la courbes de probabilité normale

suit une ligne droite.
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Droite de Henry

(réponse : Opacité)
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Courbe 02: la courbe de probabilité normale du modéle concernant I'interaction de deux facteurs et
la réponse I'opacité.

L analyse de variance du modeéle (Tableau 07) montre que I"interaction des deux facteurs possede
une valeur P > 0,05 (0,866) alors on peut dire que les effets principaux possedent un effet sur la
réponse étudiée (lI'opacité) (P= 0.743).

D autre part on remarque que la valeur de F pour les facteurs principaux (0.31) est supérieure a
celle pour I'interaction des deux facteurs ensemble (0.03), ce qui montre que I"'effet des parametres
principaux est hautement significatif.

Tableau 07: Analyse de la variance du modeéle.

Source DL SC MC F P
Effets principaux 2 0.00005878 4.9908  0.31 0.743
2 interactions 1 0.00000290 0.4720 0.03 0.866
Erreur résiduelle 8 0.00076381 0.3269

Total 11 0.00082549
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4.2.3. Etude des effets principaux des facteurs
La figure 33 représente 1’étude de I’effet de chaque facteur concentration de la gélatine et I'nuile

sur la variation de la réponse I'opacité, la figure 33 montre que la concentration de gélatine a un effet

négatif sur la variation de I'opacité. Alors que la concentration de I'huile possede un effet positif sur
I'opacité du film.

Graphique des effets principaux pour O
Moyennes ajustées

0,076

0,075

o
o
=
I~

/

Moyenne de O
o
&
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0,071
5 7 0,25 1,00
Tous les termes afficheés se trouvent dans le modéle.

Figure 32: Courbes des effets des deux facteurs principaux (concentration de I'huile et de

gélatine) sur I'opacité.
4.2.5. Détermination des conditions ciblées

a. Graphique de contour pour I'épaisseur
Ce type de graphe (figure 34) nous permet de déterminer les conditions pour lesquelles on a la
meilleure opacité dans la zone ou la couleur verte est la plus foncée ayant une opacité de 0.07 pm™.

Selon la figure 34, la meilleure opacité du film est obtenue pour 5g de gélatine 0.99 g de I'huile
Pour ces valeurs 'opacité est de I'ordre de 0.07 pm*
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Graphique de contour de O et H; G
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Figure 33: Courbe de contour pour l'opacité en fonction des interactions entre les deux

facteurs étudiés.

b. Graphique de surface pour I'opacité

La courbe de réponse (figure 35) suivante présente la variation de I'opacité en fonction de la
concentration de I'huile et de la gélatine dans une représentation en 3D (surface spatiale).

En interprétant cette figure, on remarque que la valeur cible de I'opacité (0.07 pm™) est obtenue
pour 5 g de gélatine et 0.9 g de I'huile. Pour des valeurs intermédiaires de la concentration de gélatine

et I'huile, I'opacité varie entre la valeur maximale et la valeur minimale d’une maniére indéfinie.
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Diagramme de surface de O et H; G
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Figure 34 : Courbe de surface pour I'opacité en fonction des interactions entre les deux facteurs

étudiés (Gélatine et huile).
4.3. Perméabilité a la vapeur d'eau WVP

4.3.1. Equation de régression

L equation de régression de la perméabilité a la vapeur d'eau du film en fonction de la

concentration de gélatine, s"écrit comme suit :

[ WPV =0,0795 G ] (07)

WPV: Water Vapeur Permeability (Perméabilité a la vapeur d'eau).
G: Concentration de gélatine.

L équation de régression de la perméabilité a la vapeur d'eau du film en fonction de la
concentration de I'huile, s*écrit comme suit :

[ WPV =0,547 H ] (08)

WPV: Water Vapeur Permeability (Perméabilité a la vapeur d'eau). H: Concentration de I'huile
essentielle.
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L équation de régression est définie par I'opacité du film qui est exprimée en fonction de deux

parameétres : la concentration de gélatine et de I'huile essentielle, sans prendre en considération les

effets et les interactions entre les deux parametres étudies. Elle s écrit comme suit :

[ WPV =0,0848 G - 0,0517 ] (09)

On remarque que la valeur de la probabilité P (Tableau 8) de I"équation de régression est égale

a (0,000). Donc le modéle est hautement significatif a a =0,05 %.

Tableau 8: Analyse de la variance du modele.

Source DL SC MC F P
Régression 2 2.8129 | 1.4065 | 98.66 | 0,000
Erreur résiduelle 10 |0.1426 |0.0143
Total 12 | 2.9555

4.3.2. Courbe de probabilité : la réponse la perméabilité a la vapeur d'eau WVP

Le courbe n° 3 représente la variation des valeurs résiduelles et la probabilité normale, le

modele d apres celle-ci, on peut affirmer que le modele est adéquat, car la ligne approximativement

droite indique que les résidus sont normalement distribués. Ainsi, la courbe de probabilité normale

suit une ligne droite.
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Courbe 03: la courbe de probabilité normale du modele concernant l'interaction des deux
facteurs et la réponse WVP.

L analyse de variance du modele (Tableau 9) montre que l'interaction des deux facteurs
possede une valeur P > 0,05 (0,877) alors on peut dire que l'interactions des deux facteurs ne posséde
pas un effet sur la réponse étudiée d'autre par les effets principaux possédent P < 0.05 (0.000) alors
ils exercent un effet significatif sur la perméabilité a la vapeur d'eau .

D autre part on remarque que la valeur de F pour les facteurs principaux (650.59) est supérieure
a celle pour I'interaction des deux facteurs ensemble (0.03), ce qui montre que I'effet des paramétres

principaux est hautement significatif.

Tableau 9: Analyse de la variance du modeéle.

Source DL SC MC F P
Effets principaux 2 0.211442 650.59 0.000
0.422883
2 interactions 1 0.000008 0.03 0.877
0.000008

Erreur résiduelle 8
0.002600

Total 11
0.425492
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4.3.3. Etude des effets principaux des facteurs
La figure 36 représente 1’étude de I’effet de chaque facteur concentration de la gélatine et I'nuile

sur la variation de la réponse la perméabilité a la vapeur d'eau, la figure 36 montre que la concentration
de gélatine et de I'huile ont un effet positif sur la variation de la perméabilité a la vapeur d'eau. La

perméabilité a la vapeur d'eau augmente de fagcon remarquable avec la concentration de gélatine.

Graphique des effets principaux pour WVP
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Figure 35: Courbes des effets des deux facteurs principaux (concentration de I'huile et de

gélatine) sur la perméabilité a la vapeur d'eau.

4.3.4. Détermination des conditions ciblées

a. Graphique de contour pour la WVP
Ce type de graphe (figure 40) nous permet de déterminer les conditions pour lesquelles on a la

meilleure perméabilité a la vapeur d’eau dans la zone ou la couleur verte est la plus clair ayant une
WVP 0.4.

Selon la figure 40, la meilleure WVP du film est obtenue pour 5.7g de gélatine et 0.50 g de I'huile.
Pour ces valeurs la WVP est de I'ordre de 0.4.
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Graphique de contour de WVP et H; G
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Figure 36: Courbe de contour pour WVP en fonction des interactions entre les deux facteurs

étudiés.

b. Graphique de surface pour WVP

La courbe de réponse (figure 38) suivante présente la variation de WVP en fonction de la
concentration de I'huile et de la gélatine dans une représentation en 3D (surface spatiale).

En interprétant cette figure, on remarque que la valeur cible de la perméabilité est obtenue pour
5.7 g de gélatine et 0.5 g de I'huile. Pour des valeurs intermédiaires de la concentration de gélatine et

I'huile, WVP varie entre la valeur maximale et la valeur minimale d’une maniére indéfinie.
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Diagramme de surface de WVP et H; G
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Figure 37 : Courbe de surface pour WVP en fonction des interactions entre les deux facteurs
étudiés (Gélatine et huile).

Dans notre étude la méthodologie de surface de réponse a été utilisée afin d’obtenir un biofilm
qui possede les meilleurs caractéristiques dont 1’épaisseur, 1’opacité et la perméabilité a la vapeur
d’eau en fonction de I’effet de la concentration de gélatine de 1’huile essentielle d’encens.

L'épaisseur des films biodégradables développés a base de gélatine a été déterminée en utilisant
un micrometre .Selon les résultats, la concentration de gélatine affecte 1’épaisseur du film .Les films
élaborés avec 5(g) de gélatine et 1g de I’huile possédent la valeur cible 1’épaisseur (11.16 um) cette
valeur d’épaisseur est inférieure a celle trouvée par (Tew et al., 2017) entre (58 pm et 60 pum).

La perméabilité a la vapeur d’eau permet de mesurer la facilité¢ avec laquelle la vapeur d’eau
pénétre un matériau. La mesure de la perméabilité a la vapeur d'eau (WVP) permet d'évaluer I'aptitude
des matériaux aux transferts d'eau entre le produit et son environnement. La fonction principale d'un
emballage alimentaire est souvent de diminuer le transfert d'humidité entre I'aliment et I'atmosphére
environnante, ou entre deux composants d'un produit alimentaire hétérogene, la perméabilité a la
vapeur d’eau des films doit étre aussi faible que possible (Gontard et al., 1992). Selon notre résultat
la WVP des films de gélatine varie dépend de la concentration de gélatine et de I’huile essentielle,
par contre (Lee et al., 2015) ont eté trouvés que la WVP du film varie en fonction du type de
plastifiants . Les différences entre le WVP des films pourraient étre dues aux interactions différentes

entre les plastifiants et les molécules d’eau (Thomazine et al., 2005).
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Notre résultat indique que la WVP augmente parallélement avec la concentration de gélatine
tandis que (Lee et al., 2015) ont montre que la WVP du film de gélatine ont tendance a augmenter
avec I’augmentation de la teneur en glycérol, le méme résultat obtenu par (Thomazine et al., 2005)
qui signalé que la WVP du film de gélatine augmente avec I’augmentation de la teneur en glycérol
dans le mélange de plastifiant. Toutes les études antérieures tes n’ont pas étudié la perméabilité a la
vapeur d’eau en fonction de la concentration de la gélatine.

Divers travaux de recherche ont été réalisés afin d’améliorer les propriétés mécaniques et barrieres
des films mais trés peu des études ont porté sur les propriétés optiques telles que la couleur, la
brillance et la transparence. Les propriétés optiques sont des caractéristiques de surface, qui sont
généralement détectés par la vision humaine touchant ainsi certains aspects cruciaux de la qualité
organoleptique des aliments (Brindle et Krochta, 2008). La raison du changement de couleur dans
les films de gélatine contenant des huiles essentielles pourrait se produire parce que les composés
phénoliques des huiles essentielles absorbent la lumiére (Jouki et al., 2014). Selon (Lee et al., 2015)
I’opacité diminuait aprés ’ajout des huiles essentielles et c’est le contraire de ce que nous avons
trouvé.

L’optimisation par I’utilisation de la méthodologie de surface de réponse (RSM) est I’une des
méthodes permettant de trouver la meilleure solution parmi un ensemble de solutions de rechange
(Sanaei et al., 2013). La RSM est une méthode qui relie le traitement des produits aux extrants par
la collecte de modeles mathématiques et statistiques. Il établit également une équation de régression
pour décrire les relations entre les paramétres d’entrée et les propriétés du produit (Cho et al., 2004).
Notre optimisation de la formulation de film a 1’aide de RSM a prouvé qu’un mélange optimal de
protéine de gélatine (59), glycérol (2g), Tween 20 (0,25g) et (0.99 g) de I’huile essentielle d’encens
a produit un film biodégradable avec une épaisseur cible de (11.16um) et une opacité de (0.07 um-
1).Pour une meilleur perméabilité a la vapeur d’eau de notre biofilm a été développée pour (5.7 g) de
gélatine, (2g) de glycérol , (0.25g) de Tween 20 et (0.5 g) de I’huile d’encens tandis que (Lee et al.,
2015) qui travaillait avec 5g de gelatine ont été choisis un film de rapport 3:2 (p/p) de glycérol-
sorbitol pour évaluer un film.

Le plan d’expérience suivi dans notre étude en termes de concentration de gélatine, type et
concentration d’huile utilisée est la premiére fois établi et n’a aucune étude antérieure réalisée

dans ce but pour pouvoir comparer strictement de nos résultats.
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5. Application de I’emballage

L’analyse sensorielle des cerises emballées est non emballée (témoin), apres 06 jours de
stockage a I’aire libre a une température ambiante (17-20) °C est présentée dans le tableau 10 suivant
ou les changements constatés dans I'apparence, la texture, la brillance, la couleur sont considerés

comme des critéres d’évaluation.

Tableau 10 : critéres sensoriels de 1’échantillon Témoin négatif ou de cerise fraiches

Aspect visuelle : (fruit fraiche avant L application de I’emballage) (figure....)

- Couleur Rouge clair et jaune

- Etat Fraiche

- Aspect lisse est brillant

- Texture Peu dur

- Forme Un fruit plus ou moins petit, peu régulier
olfactive

- Odeur Simple
Gustative

- Saveur Simple

- Gout peu sucré est un peu d’acidité

Figure 38: cerise fraiche (Photo personnelle).
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Le résultats de test d’application de biofilm est présenté dans les figures (43 a 48)

L’échantillon (témoin) sans emballage a montré une détérioration visuelle au bout de trois
jours avec une pourriture compléte, une mauvaise odeur et un changement radicale de la couleur
(rouge vers le marron foncé) mais 1I’échantillon emballé avec un film (5g de gélatine est 1g de I'huile
essentielle) a gardé un bon aspect structural et aucune détérioration visuelle n’a été remarquée mais
il est devenue un peu sucré. En effet, I’échantillon (7 g de gélatine est 1% I'huile essentielle) a gardé
un bon aspect structural (pas comme celui de 5/1) avec une petite détérioration visuelle présentée par
le changement de la couleur.

En parall¢le les échantillons emballés ave le biofilm développé (5, 7 g de gélatine et 0% d’huile)
montrent une détérioration visuelle compléte avec une pourriture et mauvaise odeur (odeur de
fermentation) comme 1’¢chantillon de témoin négatif.

A partir de ce test, nous pouvons conclure que le biofilm développé a partir de 5 g de gélatine

et 1% d’huile d’encens est plus efficace dans la conservation de cerises.

Echantillon 01 : 5(g) de gélatine est 1 % I'huile essentielle

i T

Figure 39: cerise 1* jour d’application Figure 40: cerise apres 6eme jour d’application
biofilm biofilm
Echantillon02 : 7 (g) de gélatine est 01 % I’huile essentielle

Figure 41 : Cerise aprés 6j de conservation.
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Echantillon 03 : 7(g) de gélatine est 0 % I'huile essentielle

Figure 42 : Cerises a la fin de test.

Echantillon 04 : 5 (g) de gélatine est 0 I'huile essentielle

Figure 43: apres 6jours de conservation.
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Conclusion

Les emballages des produits alimentaires jouent un role essentiel en stockant, en protégeant et en
préservant les aliments qu'ils renferment de la fabrication jusqu'a ce qu'ils soient consommeés. En
revanche, les consommateurs sont de plus en plus préoccupés par certaines pratiques actuelles, alors

que la gestion des matiéres résiduelles est un enjeu majeur.

L’épaisseur, I’opacit¢ et WVP de notre biofilm de gélatine de pattes de poulet a été
significativement affectés par différentes concentrations de gélatine et de I huile essentielle d’encens.
D’aprés le modele, les conditions optimales choisies ¢taient 5g de gélatine et 0,99 (g) de I’huile
essentielle d’encens pour une valeur cible de I'épaisseur 11.16(um) et une valeur cible de 1’opacité
de 0.07 (um?, pour une meilleur perméabilité a la vapeur d’eau de notre biofilm a été développée
pour 5,7 (g) de gélatine et 0.5 (g) de I’huile d’encens. Par conséquent, 1’optimisation de la formulation
du film a été un élément crucial pour optimiser la formulation qui donnerait les meilleures propriétés
de film désirées par I’industrie de I’emballage alimentaire. L’analyse de chaque réponse doit étre
analysée en profondeur pour obtenir la formulation optimisée avec une valeur de désirabilité élevée.
Le plan factoriel choisit a été utilisé avec succes pour étudier les effets de gélatine et de [’huile
essentielle d’encens et pour optimiser la formulation d’un biofilm de gélatine de pattes de poulet.
Apreés un test de conservation des cerises, les fruits sont restés en bon état pendant les six jours de
conservation, nous pouvons conclure que le biofilm développé a partir de 5 (g) de gélatine et 1%

d’huile d’encens est plus efficace dans la conservation de cerises.

Comme perspective, ¢a sera intéressant d’étudier les propriétés physico-chimiques et la
microstructure pour optimisation des films obtenues plus de test d’application sur les différents
aliments pour pouvoir les améliorer. Enfin, c'est une étude qui est encore en cours de développement

pour améliorer les caractéristiques du film afin d'obtenir des valeurs plus précises.
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Annexe 01 : Matériel et produits utilisés dans ’extraction de la gélatine.

Materiel et Verrerie

Produits

- Une glaciere.

- Réfrigérateur.

- Une balance analytique DE Scout Pro.
- Agitateur chauffant de LAB TECH.
- Etuve a 45C°

- Bec benzene

- Béchers (500ml).

- Erlenmeyer (11).

- Pipette gradué.

- Boite Pétri.

- Micropipettes.

- Papier aluminium.

- Para film.

- Une toile de mousseline

- Spatules.

- Limes de grattage.

- Couteau.

- Les pattes de poulet.
- Hydroxyde de sodium NaOH de SIGMA

ALDRICH.

- Acide acétique de Ridel-de Haen.

- L’eau distillée.

- L’eau du robinet.
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Annexe 02 :Matériel et produits utilisées dans la création du film et de I'analyse de leur

parametre

Materiel et Verrerie Produits
- Réfrigérateur. - Gélatine extraite des pattes de poulet.
- Une balance analytique DE Scout Pro. - Tween 20.
- Une balance de précision KERN ALS220-4N | - Glycérol.
- Agitateur chauffant de LAB TECH. - L'huile essentielle d'encens.
- Etuve a 45C° - L’eau distillée.
- Micrometre - L’cau du robinet.
- Spectrophotomeétre - Chlorure de calcium CaCl»

- Bec benzene

- Béchers (500ml).

- Béchers (50 et 20 ml).
- Les tubes a essai.

- Erlenmeyer (11).

- Pipette gradué.

- Boite Pétri.

- Micropipettes.

- Papier aluminium.

- Para film.

- Une toile de mousseline

- Spatules.
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