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Abstract

Abstract

La non-dégradation des matériaux d'emballage en plastique a suscité de nombreuses
préoccupations environnementales. En outre, les préférences des consommateurs pour des
produits slrs, sains, pratiques et de haute qualit¢ nécessitent 1'émergence de systeémes
d'emballage alimentaire innovants pour maintenir la qualité des aliments emballés. Les films
actifs durables offrent des fonctionnalités qui répondent a ces exigences et assurent une
meilleure protection avec une barriére unique contre I'environnement extérieur, tout en évitant
de nuire a l'environnement. Les agents actifs peuvent conférer aux films des propriétés anti
oxydantes et/ou antimicrobiennes. La libération contrdlée des biofilms peut étre obtenue en
préparant des nano carriers bio polymériques pour encapsuler les agents actifs. La
microstructure, l'interaction moléculaire et le film environnemental influencent tous la libération
controlée du film actif. Il a été¢ rapporté que les applications des films actifs ont prolongé la
durée de conservation des produits périssables. Les films actifs offrent également un grand

potentiel en matiere d'administration de médicaments.

Mots clés : Emballage, produits siirs, emballage alimentaire, Les films actifs, Les agents
actifs.
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Résumé

Résumé

Le babeurre, sous-produit de I’industrie beurriére obtenu apres barattage de la créme, Son
utilisation dans la fabrication du film bioactif pour beurre conduit a 1I’obtention d’un produit
de bonne qualité organoleptique. Cette étude a pour but de valorisé le babeurre et 1’utiliser pour
confectionner un biofilm au role d’emballage comestible. La caractérisation des biofilms purs
montre une bonne apparence visuelle, une épaisseur comprise entre 0.160+ 0.003 et 0.180+
0.005 mm, une humidité de 15.15+0.73 a 26.58+1.26%, une solubilit¢ dans 1’cau allant de
51.47+1.05 2 81.88+1.28% et WVP est entre 6.38x10°%+£0.4x108 et 1.46x107+0.33x107 (g'm"
I.s"l-Pa!) tandis que la transparence est incluse dans ’intervalle 12.88+1.44 4 14.88+1.71 %.

L’utilisation de biofilm sur le beurre pour le conserver.

Mots clés : le lait cru, babeurre, valorisation, beurre, Film bioactif
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Introduction

Introduction

Les plastiques traditionnels sont fabriqués a partir du pétrole, mais les ressources pétrolieres non
renouvelables ne peuvent répondre a la demande croissante d'énergie de la population. Dans le
méme temps, le recyclage du plastique est également un défi technique et économique
complexe. Il serait donc utile de développer des emballages durables en bio polyméres pour
pallier les insuffisances des plastiques traditionnels, qui sont non biodégradables et
¢ventuellement dangereux. Les films comestibles fabriqués a partir de ressources renouvelables
sont apparus comme une stratégie efficace pour résoudre les défauts des emballages plastiques
traditionnels (Oliveira Filho et al. 2019). Les protéines, les lipides et les polysaccharides sont
les principaux biopolymeéres utilisés pour fabriquer des films comestibles, dont la combinaison
permet de produire des mélanges aux propriétés souhaitées. En outre, I'enrichissement de ces
films avec des agents actifs peut améliorer les propriétés mécaniques et fonctionnelles des films
comestibles. La libération controlée d'agents actifs est devenue la question la plus importante
car le taux de libération et son schéma ont un impact sur l'efficacité des agents actifs (Darbasi,
Askari, Kiani, & Khodaiyan, 2017). Par conséquent, la maniére d'obtenir une libération
controlée d'un film actif avec des objectifs spécifiques, tout en respectant les exigences en
maticre de sécurité, est devenue un objectif important.

Les emballages a libération controlée peuvent améliorer la durée de conservation, faciliter la
manipulation et prévenir les dommages physicochimiques des produits pendant le stockage ou
le transport dans 1l'industrie alimentaire. Un article récent publi¢ en 2020 indique qu'un matériau
d'emballage bio-nanocomposite multifonctionnel peut retarder la dégradation des aliments en
retardant le marissement, la déshydratation et 1'invasion microbienne (Jung et al. 2020). Dong
et al. (2019) ont rapport¢ un film d'emballage utilisant de l'attapulgite (phyllosilicate de
magnésium et d'aluminium) pour contrdler la libération de I'HE d'Allium sativum, ce qui a
prolongé la durée de conservation du crocodile jaune réfrigéré de 5 jours. De méme, Qin,
Zhuang, Wu et Li (2016) ont rapporté que le film a libération controlée de poly (acide lactique)
(PA)/thymol était bénéfique pour le maintien de la qualité et la prolongation de la durée de
conservation post-récolte des piments frais. En outre, la libération contrdlée de médicaments est
également devenue un domaine d'étude permanent. Etant donné que la libération incontrolée de
médicaments conduit parfois & des concentrations toxiques élevées au départ, puis a des
concentrations inefficaces du médicament, les chercheurs s'efforcent de mettre au point des
systemes d'administration de médicaments (DDS) qui offrent une concentration appropriée de

médicament pour répondre aux besoins du traitement. Avec une bonne capacité de formation
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d'hydrogel au bon pH, les films biocompatibles et hypoallergéniques a libération contrdlée
peuvent fournir une plateforme médicale plus large, en particulier pour l'administration de
médicaments et l'ingénierie tissulaire. Par exemple, Hosseini et Nabid (2020) ont utilisé¢ le
biopolymeére de pulpe de graines de basilic pour concevoir des films a libération contrdlée et ont
constaté que le film avait un effet thérapeutique idéal en tant que systéme d'administration de
pansements.

Dans I'ensemble, le développement de films bioactifs naturels a libération controlée est une
tendance inévitable. Bien que certaines technologies de micro- ou nano-encapsulation aient été
rapportées récemment, la plupart des études se sont concentrées sur la structure des différents
supports et leurs technologies de fabrication (Sahani & Sharma, 2021 ; Samrot et al. 2020), et
peu d'études ont été consacrées au role des supports dans la libération contrélée. En outre, des
¢tudes sur I'importance de l'encapsulation, les mécanismes de libération et les approches de
contrdle de la libération ont également été rapportées (Almasi, Oskouie, & Saleh, 2020 ;
Boostani & Jafari, 2021 ; Rehman et al. 2020 a). Cependant, peu d'études ont prété attention aux
facteurs de libération controlée affectant le film actif, qui sont essentiels pour la préparation de
films a libération contrélée idéaux. L'objectif de cet article est donc de passer en revue le role
des matrices filmogenes, des supports courants chargés d'agents actifs ainsi que les facteurs qui
affectent/dépendent les propriétés de libération contrélée. Certaines applications des films actifs
dans les denrées périssables ainsi que dans les industries pharmaceutiques sont fournies afin
d'établir la faisabilité de 'emballage par film actif. Les perspectives et les tendances futures sont
¢galement discutées afin d'identifier les lacunes de la recherche et de faire progresser la
technologie dans ce domaine afin de fournir des orientations pour le développement futur des

films a libération controlée.

\9]
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Chapitre I Généralité sur le babeurre

1.1.Généralité

Le babeurre est le liquide qui se sépare du beurre au moment du barattage de lacréeme. Il
est composé de matiere grasse, de protéines, de lactose, d’eau et de sels minéraux. Il était jadis
considéré comme un aliment de qualité, a la limite du médicament, que I’on donnait aux enfants
malades et aux personnes fatiguées. C’estla fermentation a laquelle il était soumis avant le
barattage qui lui conférait ses vertusuniques du beurre au moment du barattage de la créme

(TANNAHILL, 1988).
1.2.Définition

C’est un liquide blanchatre qu’on extrait apres la formation du beurre, sa composition est voisine
de celle du lait écrémé (POINTURIER et ADDA, 1969). Le babeurre est donc le produit obtenu
au cours du barattage de la créme. La membrane des globules gras de la créme est rompue et la
matiere grasse est libérée. Les globules gras se soudent alors entre eux et forment les grains de

beurre (SPITSBERG, 2005 ; DEWETTINK et al, 2008).
1.3.Nomenclature

Le Babeurre, en tant que produit dérivé de la créme du lait, vient de l'adjectifdé préciatif « bas
» et du mot « beurre » il s'est écrit « bas-beurre ».

En tant que baton actionné pour battre la créme et former le beurre, babeurre vient de « battre
» et de « beurre » ; ce mot s'est d'ailleurs écrit « bat-beurre ». Le babeurre est également appelé
« lait battu », « lait de beurre » ou « lait baratté¢ » et méme « petitlait » (POINTURIER,
1969).
1.4.Type de babeurre

1.4.1.Le babeurre acide : La créme est acidifiée au moyen de lactobacilles. Cette
méthodepermet d’obtenir du beurre a partir de créme acidifiée et du babeurre acide

I.4.1.Le babeurre doux : La créme n’est pas acidifiée avant d’étre transformée en
beurre. On obtient alors du beurre a partir de la créme douce et du babeurre doux. Etant
celui qui suscite le plus d'intérét pour la fabrication fromagere. (Veringa et al, 1976).

I .S.Importance

Le babeurre est particulierement diététique et remplace idéalement d'autres produits laitiers
plus riches, ils pourraient avoir des applications intéressantes en nutrition néonatale. Dans le
cadre d'un régime, ses apports en calcium et en sels Minéraux sont également trés importants

(BURGAUD, 1969).
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1.6.Procédé de fabrication du babeurre

Enrégle générale, le babeurre s’obtient par le barattage de la créme acidifiée soit spontanément,
soit par addition de ferments lactiques (apres pasteurisation).
Les facteurs qui influencent la production du babeurre (quantité, composition) sont ceux-la

mémes qui influencent le barattage.

Le procédé de fabrication du babeurre est représenté dans la figure suivante

Réception du lait — Ecrémage du lait ——— Lait écrémé

!

La créme

!

Pasteurisation et Refroidissement T= 85°C a 15s

l

 Maturation de la créme<20°C (10h)

!

Beurre «<—— Barattage de la créme — M

Figure n°1 : procédé de fabrication du babeurre
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1.7.Composition de babeurre

Le babeurre possede une composition similaire a celle du lait écrémé a 1°‘exception du fait qu‘il
contient plus de maticres grasses, soit environ 5,8% comparativement a 0,8%, lorsque quel est
exprimé sur base séche (Chandan, 2011). Il caractérisé par une trés haute valeur nutritionnelle

grace a sarichesse en protéines, lactose, lipide et des sels minéraux (Burgaud J.L, 1969).
Le Tableau 1 présente la composition moyenne du lait entier et écrémé,
comparativement a celle du babeurre.

Tableau N°1 : composition de divers produits écrémés exprimés en base de

matiére séche (100g) (CHANDAN, 2011)

Lait entier Lait écrémé |Babeurre
- Protéine 26.3 36.2 343
-Maticre grasse (g) 26.7 0.77 5.78
-saturés (g). 16.7 0.50 3.60
-mono —insaturés (g) 7.92 0.20 1.67
-polyinsaturés(g) 0.67 0.03 0.22
-cholestérols (mg) 97 20 69
-glucide (mg) 38.4 52.0 49.0
-Humidités 2.47 3.16 2.97
-Calcium (mg) 912 1257 1184
-Potassium (mg) 1330 1794 15.92
-Phosphore (mg) 776 968 933
-Sodium (mg) 371 535 517
-Magnésium (mg) 85 110 110

6
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1.8.Utilisation du babeurre

Industriellement, le babeurre trouve peu d’applications. Dans I’industrie laiticre, le babeurre est
utilisé dans la formulation des fromages, des crémes glacées et des yaourts. Toutefois selon
(Trachoo et Mistry ,1998), bien que ’incorporation de poudre de babeurre dans les yaourts
permette de réduire la synérése et d’améliorer la texture du gel, ces derniers manquentdes
saveurs typiques. Dans la fabrication de Cheddar (Turcot et al, 2002) et de Mozzarella (Poduval
et Mistry, 1999), I’addition de babeurre, par la rétention de fragments de MGGL, augmente le
rendement fromager en haussant la rétention d'eau. Cette rétention est principalement due a la
présence des phospholipides dans la MGGL. Les fromages additionnés de babeurre développent
souvent un goit de beurre et de saveurs rances (Raval et Mistry, 1999 ; Turcot et al, 2001). De
méme, 1’addition de babeurre au lait de fromagerie a des pourcentages de plus de 10% crée des
caillés comportant des défauts de texture et une humidité trop élevée, attribuable a la présence

de phospholipides (Joshi et al, 1994).

L’industrie de la boulangerie / patisserie utilise aussi le babeurre pour I'amélioration de la
saveur et la texture des produits (Vetter, 1984). Les autres utilisations industrielles du babeurre
visent la préparation de mixtures pour plusieurs aliments, tels que les sauces, et les produits a
base de chocolat (Chandan, 1997). Toutefois, dG a sa faible stabilité oxydative et a sa valeur
nutritionnelle similaire au lait écrémé, le babeurre est souvent employ¢€ en nutrition animale. Le
contenu important en fragments de MGGL dans le babeurre lui confeére des propriétés

émulsifiantes intéressantes.

D'un point de vue économique, la composition et les propriétés du babeurre rendent cet
ingrédient fonctionnel potentiellement trés intéressant. Néanmoins, les domaines d’applications

sont encore trop limités pour permettre une exploitation suffisante des ressources disponibles.



Chapitre I Généralité sur le babeurre

1.9.Conclusion :

Le babeurre, sous-produit du beurre, est peu valorisé par l'industrie laitiére algérienne. Avec une
composition similaire au lait écrémé, il constitue un fort potentiel de valorisation protéique
utilisable dans I'industrie de la formulation alimentaire et plus précisément, dans I’industrie des

beurres, et dans la fabrication des films bioactive comestible.
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CHAPITRE II
Partie expérimentale
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II.1. Objectif

Ce travail expérimental consiste a valoriser le babeurre dans la fabrication d’un film bioactif

comestible.

L'objectif de cette étude est de développer un film bioactif utilisant de la gélatine avec

l'incorporation d'une solution de bactériocine-lait produite par la fermentation du lactosérum.

L'activité antimicrobienne des films bioactifs contre L. monocytogenes et leur efficacité pendant
le stockage du beurre ont été évaluées.

I1.2. Présentation de I’organisme

e Notre stage s’est déroulé au niveau du laboratoire physicochimique et microbiologique

(laboratoire centrale)

e SARL HODNA LAIT M’SILA

L’entreprise a été créée en 1999.
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I1.3. Introduction

En termes généraux, un film comestible est défini comme une fine couche de matiere
comestible déposée sur un enrobage alimentaire ou placé sur ou entre les différents ingrédients.
C’est un bio polymere dérivé du de sources renouvelables végétales, animales ou bactériennes,
apte a étre biodégradable par l'action de micro-organismes (Gallo et al., 1999 ; Khatem,

2019).

Pour les films et les revétements comestibles, les polymeéres utilisés doivent étre non
toxiques et destinés a consommation humaine (Aloui et Khwaldia, 2016 ; Hassan et al.,
2018).Parmi les fonctions des bio-emballages figure la protection du produit contre les
dommages mécaniques, activités physiques, chimiques et microbiologiques et d'étre
¢ventuellement le porteur des ingrédients ou des additifs alimentaires comme les

antioxydants, les antimicrobiens et les saveurs (Gallo et al., 1999 ; Falguera et al., 2011).

En outre, les films comestibles sont appliqués sur de nombreux matériaux pour
controler les processus de transfert d'humidité, d'échange de gaz ou d'oxydation (Rojas-Graii

et al.,2009).

I1.4. Les type de biofilm

Selon Khatem, (2019), les biofilms sont ceux synthétisés par les €tres vivants animaux,
végétaux et micro-organismes. On peut les classer selon leur origine en biofilms
polysaccharidiques ou glucidiques issus de 1'amidon, la cellulose, la lignine et la chitine ; les
biofilms protéiques obtenus a partir du gluten, la caséine, le collagéne et la gélatine ; et les

biofilms lipidiques fabriqués par les huiles de colza, soja et tournesol.

Les polymeéres d’origine bactérienne sont issus de la fermentation des sucres et de
I’amidon par des bactéries ou produits par des micro-organismes génétiquement modifiés.
Selon les bactéries, on obtient divers polyméres comme les polyhydroxylalcanoate (PHA), le
polyhydroxybutyrate =~ (PHB), le polyhydroxyvalérate = (PHV) ou encore le
polyhydroxylbutyrate- co-hydroxyvalérate (PHBV) (Khatem, 2019).

Les polymeres biosynthétiques, dont le monomeére issu d’une biomasse est obtenu par
fermentation. La polycondensation de ces bio-monomeéres donne des polyesters dont le plus

connu est I’acide poly (lactique) PLA (Khatem, 2019).
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Figure n2° : présente des films obtenus avec les différentes combinaisons amidon et gélifiant
IL.S. Supports courants chargés d'agents actifs pour la libération controlée de films
bioactifs

Le fait de mélanger les agents actifs directement dans le film entrainera une perte d'efficacité
des agents actifs et une détérioration des propriétés physicochimiques du film (Lau et al. 2017).
L'utilisation de la technologie des agents actifs encapsulés permet de conserver leurs
caractéristiques d'origine au cours du processus et d'améliorer leurs propriétés
physicochimiques. Un certain nombre de microcapsules et de nanomatériaux préparés a partir
de matériaux de qualité alimentaire sont utilisés pour I'encapsulation de composés bioactifs.
I1.6. Facteurs affectant la libération contrélée des films actifs

Les facteurs de libération contrdlée affectant les films actifs comprennent trois aspects : la
microstructure, les interactions intermoléculaires et d'autres facteurs (principalement la
température et ['humidité).

I1.6. Applications

Avec le développement de la technologie des films naturels a base biologique, les films bioactifs
dotés de caractéristiques fonctionnelles attirent de plus en plus l'attention. En raison de la
maturité progressive de la technologie de préparation des films bioactifs, un grand nombre de
chercheurs se concentrent non seulement sur I'é¢tude des propriétés des films, mais aussi sur leur

valeur d'application. A I'heure actuelle, les films bioactifs sont largement utilisés dans les
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industries alimentaires et pharmaceutiques. L'application des films bioactifs dans les fruits, les
légumes, les viandes et les produits laitiers est trés répandue.

I1.7. Propriétés et importance des biofilm comestibles

De par leur comestibilité, plusieurs qualités sont requises pour l'utilisation des emballages
comestibles. Ils ne doivent présenter aucune toxicité, ils nécessitent de présenter une stabilité
biochimique, microbiologique et physico-chimique supérieures a celle du produit destiné a
étre protégé. De plus, ils doivent avoir des propriétés sensorielles favorables ou neutres vis-a-

vis de l'aliment concerné (Debeaufort, 1994).

Des propriétés fonctionnelles particuliéres et variées des emballages comestibles sont
¢galement demandées (résistance mécanique, barricre au transfert de matieres,

thermosoudables, pliables, imprimables, etc.) (Figure 6) (Al Mahdi, 2006).

Ils peuvent étre utilisés pour leurs propriétés barrieres, c'est a dire leur sélectivité ou capacité
a ralentir les transferts et migrations de diverses substances (eau, gaz, lipides, aromes,
pigments, etc.) entre I'aliment et son environnement, ou entre divers constituants d'un aliment
hétérogeéne dans le but de prolonger la durée de conservation des produits alimentaires (Al

Mahdi, 2006).

Enfin, étant constitué de polymeres naturels (protéines, polysaccharides, lipides),d'ingrédients
et d’additifs alimentaires, ils ne sont donc pas ou trés peu polluants et sont facilement dégradés.
Par ailleurs, les technologies d'application ou de fabrication simples a mettre en ceuvre ainsi

que les maticres primaires de faible cofit sont souhaitables (Debeaufort,1994).

Figure n°3 : apparition des biofilm A /glycerole b /chitine c/cellulose d /agar
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11.8. Production des biofilms :
11.8.1. Films bioactifs :

Les films actifs sont des couches minces préformées composées de matériaux comestibles,
comprenant généralement trois classes de matériaux : les polysaccharides, les protéines et les
lipides, et les matrices filmogeénes sont l'un des facteurs importants qui déterminent les
propriétés des films actifs. Ces propriétés sont généralement évaluées en fonction d'indicateurs
importants tels que la résistance mécanique (élongation a la rupture (EAB) et résistance a la
traction (TS), perméabilité a la vapeur d'eau (WVP) et perméabilité a 'oxygeéne (OP)).

Pour préparer les films, 6 g de gélatine et 2 g de glycérol (pureté 99,5 % ; HiMedia Laboratories,
Inde) ont été dissous dans 100 ml de babeurre ou de solution de lactosérum a base d'entérocine

(EWS). Trois séries de films ont été préparées

- films contenant du SAP préparé a partir d’E. faecalis L3A21K6. Le pH des films SW a été
ajusté a 4,5 avec 0,1 mol/ml de HCL pour obtenir les mémes valeurs que pour les films EWS
L2 et EWS K6. Toutes les solutions de films ont été pasteurisées a 65 °“ pendant 30 minutes
pour tuer toutes les cellules bactériennes présentes. La solution du film a été¢ versée sur des
plaques de coulée en téflon et séchée a 20 “, 60 + 3 % d'humidité relative, pendant 48 h dans

un incubateur a air pulsé (TH 30, Edmund Biihler GmbH).

I1.8.2. Evaluation de I'activité du film contre L. monocytogenes

I1.8.2.1. Evaluation qualitative

Pour 1'évaluation qualitative de 1'activité antimicrobienne, des échantillons de films (20 x 20
mm) ont été placés sur de la gélose PCA contenant'® Log CFU/mL d'une culture de L.
monocytogenes d'une nuit. Les plaques ont été incubées a 20 ““pendant 48 h et la présence de
halos d'inhibition a été évaluée et mesurée (pied a coulisse numérique (précision de 0,2 mm,
TACKLife, Chine)). Les films SW ont également été testés en tant que contrdles négatifs. Tous
les films ont été stockés dans des plaques de coulée scellées a 10 °©, 80-85% HR et analysés

apres 0, 5, 10, 15, 20, 30 et 90 jours.
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I1.9.1.Caractérisation physico-chimique des films

11.9.2.Epaisseur des films

Un pied a coulisse numérique ¢électronique (précision de 0,01 mm, Mitutoyo Ltd, Angleterre)
a été utilisé pour mesurer 1'épaisseur des films préparés. Cinq mesures ont été prises pour

chaque film dans différentes positions. Deux échantillons de chaque film ont été analysés.
11.9.2.Teneur en eau et solubilité du film

Le taux d'humidité (MC) des films a été mesuré selon la méthode décrite par Ma et al. (2019).
Des échantillons de chaque film mesurant 20 x 20 mm de ont été pesés, et placés dans des
plateaux en aluminium pré-séchés, et séchés dans un four a 105 °“ pendant 24 h. Les valeurs

de MC.
11.9.3.Propriétés de traction du film

La résistance a la traction (TS) et I'allongement a la rupture (EAB) ont été déterminés a 1'aide
d'un analyseur de texture TMS-PRO (Food Technology Corporation, USA) conformément a
la méthode standard D 882-91 de I'ASTM avec quelques modifications. Des bandes
rectangulaires de 100 x 15 mm ont été découpées dans chaque film. La force de traction a été
appliquée a une vitesse d'essai de 5 mm/min avec une cellule de charge de 5 kg, a une
température de 20 + 3 ““et 60 + 2 % HR. Au moins huit bandes de chaque échantillon de film

ont été analysées.
La résistance a la traction (TS) a été déterminée a l'aide de la formule suivante :

TS (N/ mm2)=F/Tx W

Ou F (N) est la force maximale a la rupture, T (mm) est la valeur moyenne de la force a la
rupture, W (mm) est la largeur de 1'échantillon de film.

11.9.4.Mesure de la couleur et de I'opacité

La couleur des films a été déterminée a l'aide d'un colorimetre Lovibond (RT8501, The

Tintometer Limited, Angleterre) en utilisant les valeurs colorimétriques instrumentales L*a*b*.

Les parametres de couleur vont de L* = 0 (noir) a L* =100 (blanc), de -a* (vert) a + a* (rouge)
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et de - b* (bleu) a + b* (jaune). Des échantillons carrés de chaque film (100 < 100 mm) ont été

mesurés en trois exemplaires et au moins cinq positions ont ét¢ choisies au hasard.

L'opacité des films a été mesurée selon Salvucci et al. (2019). Chaque film a ét¢ découpé en un
morceau rectangulaire (45 mm de haut et 10 mm de large) et placé directement dans une cellule
de spectrophotométre, et les mesures ont ét¢ effectués en utilisant 'air comme référence. Toutes
les déterminations ont été effectuées en trois exemplaires pour chaque film. Un spectre de
chaque film a été enregistré dans le spectrophotométre UV-Visible Genesys 10 S (Thermo
Fisher Scientific Inc, USA). L'opacité du film a été déterminée a 1'aide de la formule suivante :
1'épaisseur du film, et W (mm) est la largeur de I'échantillon de film. L'allongement a la rupture

(EAB) a été calculé a I'aide de la formule suivante : Opacité (4 / mm) = AT(9)
I1.9.5.Perméabilité a la vapeur d'eau

Le taux de transmission de la vapeur d'eau (WVTR) et la perméabilité a la vapeur d'eau (WVP)
ont été déterminés pour chaque film en trois exemplaires, conformément a Giteru et al. (2015)
avec quelques modifications. Des cercles d'échantillons de films (90 mm de diamétre) ont été
placés sur 'ouverture de bouteilles de pesage (5 mm de diametre et 30 mm de hauteur) contenant
de I'eau déminéralisée. Un joint étanche a ét¢ maintenu en place en maintenant un bord de 2 mm
du film a l'aide d'un caoutchouc ¢élastique. Les bouteilles en verre avec les films ont ensuite été
placées dans un dissecteur sur un four a 10 £ 2 ““avec 67 =2 % de RT pour simuler les conditions

de maturation du fromage.

Des bouteilles de pesée avec une feuille d'aluminium ont été utilisées comme échantillons de
contrdle pour estimer la perte de solvant a travers le scellage. EAB(%) = Lf- Li x 100 (6) Lf. Ou
1i est la longueur (mm) de 1'échantillon de film avant l'essai et Lf est la longueur (mm) du film a

la rupture.
I1.9.6.Analyse sensorielle de beurre enrobé

Le beurre a été analysé apres la période de stockage pour 'aspect visuel, la texture (intégrité
structurelle visible), la couleur et la brillance. Ces qualités sensorielles ont été évaluées e
utilisant une échelle de notation a 5 points, selon Colelli et al. (1991), ou 5 = trés bon, 4 =
bon, 3 = passable (limite de commercialisation), 2 = médiocre (limite d'utilisation) et 1 = trés

faible (non comestible).
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11.9.7.Matériels de laboratoire :
Le Tableau 2 montre les produits chimiques et 1’appareillage utilisés durant la

réalisationde cette étude.

Tableau 2. Appareillage et produits chimiques utilisés dans 1’¢tude.

Appareil Produits consommables Produit chimique
- Rotavapeur (Bushi R- - Boites de pétri - Ethanol
200) - Embouts jaunes - Glycérol
- Mixeur - Flacon stérile - Toluene
- Agitateur magnétique
- Etuve
- Dessiccateur

- Balance analytique
- Four
- Thermometre

- Plaque chauffante

- Bain marrie
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Le diagramme de la Figure n°4 récapitule I’ensemble des étapes réalisées durant la partie
pratique de cette étude. Chaque analyse est répétée au moins trois fois.

Filtration

Préparation de biofilm

Pasteurisation

/o Mesure d’épaisseur \

e Humidité

e Solubilité

[l Angle de contact

e Perméabilité a la
vapeur d’eau

(1 Transmission et

\ transparence /

Figure 4.Diagramme du protocole expérimental de 1’étude

Figure n°5 : préparation d’un biofilm
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11.9.8.Evaluation microbiologique :

11.9.8.1.Mode opératoire :

Dans le godet de centrifugation contenant 50 g de beurre, transférer 42 ml de solution a 2% de
phosphate di potassique, pH 7,5+ 0,1 stérile.

Faire fondre dans un bain-marie n'excédant pas 45° C. JO 2004

Figure n°5 : les analyses microbiologiques du beurre enrobé par biofilm
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CHAPITRE III

Reésultat et discussion
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II1.1 Caractérisation des biofilms

Les films de couleur jaune- créme étaient homogenes et lisses, a structure uniforme, en plus
d’étre facilement détachable des boites de pétri. Ces résultats sont similaires aux résultats de
Ghribi et al. (2018) contrairement aux biofilms de Lira-Vargas et al.(2014) qui étaient tres
grumeleux quelle que soit la variété utilisée, avec des granules qui semblaient indépendants

les uns des autres, d'ou la structure a caractére de discontinuité.

Le Tableau 3 illustre les résultats enregistrés pour la caractérisation des propriétés

physicochimiques et mécaniques des biofilms.

Tableau 3. Les propriétés physicochimiques et mécaniques des biofilms

Biofilm
Propriété

Spécification Résultats
Epaisseur Biofilm (mm) 0.160 £ 0.007 0.2+ 0.005
Humidité (%) 20.00 £ 1.01 4.45+0.73
Solubilité (%) 56.25 £ 2.76 51.47+1.05

Perméabilité a la vapeur d'eau 163x10°11 3 6.38%10°
-11 8 -8

(WVP)(g'm-l's-l'Pa-l) 84‘0>< 10 Zi:04>< 10

T issi 1

ransmission de la 12.88+1.44 14.20+1.71

lumiére ettransparence

(o)

IT1.1.1.Epaisseur des biofilms

Le Tableau 3 démontre que les films de babeurre développés dans cette étude avaient des
¢paisseurs de 0.2+ 0.005 mm Ce épaisseur est €élevées que celles préparées par Alma et al.
(2014) avec 0.03 a 0.04 mm, et presque le méme a celles de Gheribi et al. (2018) et Espino-
Diaz et al. (2010) (0.180% 0.006 mm et 0.184+ 0.005 mm).

D’apres I’interprétation d’Espino-Diaz et al. (2010) et Gheribi et al. (2018), 1’¢épaisseur du

biofilm varie selon le type du babeurre et sa composition, le type d'ingrédients utilisé dans la
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fabrication de ce biofilm, la teneur en plastifiant et la méthode de formation.

A cela, et d’apres nos résultats, on peut dire que la quantité des ingrédients est un autrefacteur

d’influence sur I’épaisseur avec une relation de proportionnalité entre les deux.

Figure 6. Mesure de I'épaisseur des biofilms par le comparateur.

I11.1.2.La teneur en humidité de film

La valeur de la teneur en humidité des biofilms de babeurre varient de 4 ,47+0.73% a
10.59+1.26%. Ces résultats sont inferieur a I’intervalle trouvé par Gheribi et al. (2018), qui
a été entre 14.54 £1.15 % et 35.80+0.45%.

Des recherches précédentes ont montré que les films a base d'hydrocolloides ont une humidité
plus ¢élevée lorsqu'ils sont plastifiés avec du glycérol que lorsqu'ils sont plastifiés avec du
sorbitol ou du PEG 200. En effet, le glycérol est un plastifiant hautement hygroscopique
portant plus de groupes hydroxyle qui retiennent facilement l'eau dans la matrice du film
pendantle processus de séchage et stockage (Ghasemlou et al.,2011 ; Razavi et al., 2015 ;

Zhang et al.,2016 ; Gheribi et al., 2018).

Figure 7. Mesure de I'humidité des biofilms par le dessiccateur.
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I11.1.3.Solubilité dans I’eau

La solubilit¢ des films comestibles dans I'eau est 1'un des parametres les plus importants
affectant leur application finale (Figure 8). En effet, certaines applications nécessitent des
propriétés hydrosolubles élevées pour étre facilement dissous avant consommation, tandis que
d'autres applications nécessitent une faible solubilité dans I'eau pour garantir la résistance a

I'eau pendant le traitement et le stockage (Ghasemlou et al., 2011).

D’apres le Tableau 3, la solubilité respective de nos films était inversement proportionnelle a

la dose des ingrédients, puisque on a noté des solubilités dans 1’eau de 51.47+1.05%.

Figure 8. Le test de la solubilité des biofilms dans I'eau.

La solubilité des films dans 1’eau est directement liée a I'utilisation du glycérol comme
plastifiant. Le plastifiant peut augmenter la solubilité du film et I'affinité a l'eau en diminuant
les interactions entre les chaines des bios polymeres en faveur des interactions polymere-
plastifiant. Puisque le glycérol a le poids moléculaire le plus bas et le caractére hydrophile le
plus élevé par rapport aux autres polyols, il peut étre facilement inséré entre les chaines
polyméres et agir ainsi comme un agent de rétention d'eau (Dick et al., 2015 ; Turhan et al.,
2004 ; Yang et Paulson, 2000).

I11.1.4.Perméabilité a la vapeur d’eau (wvp) du film :

Les propriétés de barricre a la vapeur d'eau des films comestibles sont d'une grande importance
car elles influencent I'efficacité de ces matériaux d'emballage dans la préservation de la qualité
des aliments. La WVP est la quantité d'humidité qui traverse une unité de surface de matériau

par unit¢ de temps, due a la capacit¢ du film a empécher l'échange d'humidité entre
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I'environnement et le matrice alimentaire (Basiak et al., 2017 ; Nogueira et Fakhouri,2018).
Cette propriété donne une idée sur la capacité des biofilms a contrer la perte d'eau du produit
conservé. Les films doivent avoir une faible perméabilité pour réduire la perte de I'humidité

du produit (Fan et al., 2009).

Nos résultats de WVP étaient 6.38x10%+0.4x10® (g'm s "!-Pa™!) pour. Les doses les plus
faibles en gélatine sont les plus efficaces contre 1’échange et la perte de la vapeur d’eau. La
perméabilité de nos biofilms est supérieure a la perméabilité des biofilms élaborés par
Gonzilez et al. (2019), pour lesquels ces chercheurs ont affiché une marge de 1.63x10°!! a
8.40x107'"! (gms-Pa’!). La WVP dépend de la composition des films, la quantité de
gélatine, la quantité du plastifiant ajouté et le temps de séchage (Galindez et al., 2019).
II1.1.5.Taux de transmission de la lumiére et transparence du film :

L'opacité est une propriété essentielle dans le choix des films d'emballage adaptés aux
aliments. Pour la plupart des applications alimentaires, les films avec une bonne opacité offrent
une résistance élevée a la lumiére, et aide ainsi a améliorer la durée de conservation des
produits sensibles a la lumicre (Stecher et al.,2020). D’aprés nos résultats (Tableau «3), la
transparence des films qui est I’inverse de 1’opacité, était supérieure (12.88+1.44%), malgré
I’apparence visuelle trompeuse qui montre le contraire. Ici, il est utile d’attirer 1’attention sur
le fait que la transparence est le rapport d’absorbance lumineuse rapportée a I’épaisseur du

film et non la couleur visuelle apparente.

La transparence ¢levée des films de gélatine peut s'expliquer par structure avec de gros
granules et une grande quantité d'espace entre eux, suggérant une faible tortuosité a la

transmission de la lumiére (Lira-Vargas et al., 2014).

Il est rapporté que la transparence d'un film polymeére dépend des ingrédients utilisés et
l'interaction entre eux, qui est basée sur le développement de liaisons hydrogeéne (Gorgieva et

Kokol, 2011).
I11.1.6.PH

Le changement du pH des beurres avec et sans enrobage durant la période de conservation a

5°C est donnée dans le Tableau 4.
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Tableau 4. Valeurs de pH de beurre avant et apres 14 jours de stockage

Avant stockage Apres 15 jours de stockage
T¢ Témoi
moi n
n
PH —_
4.55+0 4.48+0 4.45+0. 4.45+0. 4.48+0.
7 33 67 23 12
Différ / 0.07+0 0.1+0.0 0.1+0.4 0.07+0.
ence 37 3 7 58

Nos résultats révelent que le pH du beurre diminue aprés 15 jours de stockage par rapport au
pH du départ, ce qui se traduit par une hausse d’acidité. Aussi, la solution brute a été la plus

efficace mais a une valeur trés proche du témoin. %.

En accord avec la constatation de Stecher et al. (2020), on peut proposer que lessolutions de
gélatine n’aient pas amélioré I’effet de barriere aux échanges gazeux, et peuvent méme
intensifier la respiration et le métabolisme cellulaire, incluant la dégradation enzymatique et
la détérioration de la qualité organoleptique du produit conservé. En plus, I’augmentation ou
ladiminution du pH est une fonction du type de lIégumes (Adetunji et al., 2013).
II1.1.7.Analyse visuelle

L’analyse sensorielle de beurre enrobé par le film aprés 15 jours de stockage a 5°C. De méme,
il est difficile de constater des différences dans I'apparence, la texture, la brillance, la couleur
et l'acceptabilité globale des beurres. Les résultats des beurres enrobés étaient contrastés ; offre
une meilleure préservation de la brillance et de la couleur, et la préservation de la texture et la
fermeté. La couleur L’appréciation sensorielle se cotoie aux résultats de 1’évolution du pH et
de la perte du poids, pour lesquels la solution brute s’était trouvée comme le meilleur

revétement.
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I11.2.Résultats d’analyses de beurre avec le biofilm aprés 25 jours
I11.2.1.Résultat microbiologique :
Germes aérobies : Absence
Entérobactéries : Absence
Levure et moisissure : Absence
Leisteria monocytogene : Absence
I11.2.2.Résultats physico-chimiques
Acidité oléique : 0,18(exprimé en acide oléique)
Matiere grasse : 83,5
Indice de peroxyde : 0,25 Meq d’O2 actif / kg de matiere grasse.
II1.3.Résultats d’analyses de beurre témoin aprés 25 jours
I11.3.1.Résultat microbiologique :
Germes aérobies : Absence
Entérobactéries : Absence
Levure et moisissure : Absence
Leisteria monocytogene : Absence
I11.3.2 Résultats physico-chimiques
Acidité oléique : 0,17% (exprimé en acide oléique)
Maticre grasse : 83,5%
Indice de peroxyde : 0,20% Meq d’O2 actif / kg de matiére grasse.
II1.4.Discussion :
On a constaté que les analyses physico-chimique et microbiologique du beurre stocké a —4°C
avec le biofilm et le beurre témoin ont méme résultats, donc on peut dire que le film bioactive
a la méme efficacité de I’emballage plastique.
I11.4.Utilisation le ferment lactique a la préparation d’un biofilm :
Les films de gélatine/glycérol préparés avec l'incorporation de lactosérum (babeurre) EWS
contenant des entérocines synthétisées par E. faecalis L2B21K3 et L3A21K6 ont montré une
forte activité antimicrobienne qui a duré plus de 90 jours. Dans un essai alimentaire, ces films
actifs se sont révélés efficaces pour inhiber le transfert de Listeria dans le fromage et réduire le
nombre de pathogenes dans 1'enrobage. Les films présentaient des propriétés optiques, barrieres
et mécaniques adéquates et constituaient une matrice appropriée pour soutenir l'activité de
l'entérocine. Par conséquent, I'utilisation de films actifs de gélatine/glycérol comme enrobage
de beurre est une méthode prometteuse pour surmonter les problémes associés a la

contamination du fromage apres la transformation et pourrait étre un substitut str a l'utilisation
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d'emballages plastiques hermétiques. Bien que des études supplémentaires soient nécessaires
pour déterminer les propriétés toxicologiques et sensorielles de ces films, ils représentent une
option simple, efficace et peu coliteuse pour une utilisation potentielle dans la bio préservation
du fromage. La formulation de ces films bioactifs représente également une approche alternative
a l'utilisation du lactosérum de fromage. Il s'agit d'un film naturel, biodégradable et stir qui utilise
un sous-produit de la fabrication du fromage comme substrat pour la production de composés
antimicrobiens et comme matériau d'emballage, répondant ainsi aux exigences d'un emballage

plus durable.

(OS]
(98]



Conclusion

II1.5.Conclusion :

Le bio-emballage par des films comestibles est 1’une des techniques prometteuses qui
prennent de I’ampleur ces derni¢res années. Ces films polymériques de nature protéique,
glucidique, lipidique ou en composite de ces macromolécules, conférent 1’avantage d’étre
biodégradables, non toxiques et compatibles avec des produits d’origine animale ou bien

végétale (Baldwin et Hagenmaier, 2012).

Cette étude porte sur la possibilité de conception et de caractérisation d’un film biologique
de gélatine, ainsi que sur son application sur les beurres afin de garder leur durée de
conservation. L.’idée de ’utilisation de ce polysaccharide visqueux provenant de source locale,
est consolidée par les recherches menées par Gallegos et al. (2009) et Sanchez et al. (2014),
prouvant des fonctionnalités antimicrobiennes et I'antioxydantes qui les rendent probablement

des emballages actifs en plus d’étre protectrices.
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