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Introduction générale

Le regne végetal offre un réservoir largement sous-exploité de composés
biologiquement actifs. Ces composés ne sont pas seulement potentiellement utilisables comme
médicaments, mais également comme modeles uniques qui pourraient inspirer le
développement de substances synthétiques similaires. De plus, ils représentent un outil précieux
pour approfondir notre compréhension des processus biologiques (Pushparaj et al., 2004 ; Dar
et al., 2023).

L'Algérie est un trésor phylogénétique grace a sa flore abondante et diversifiée, qui
abrite une grande diversité de cultures. Elle comprend environ 4000 especes et sous-especes de

plantes vasculaires (Dobignard et al., 2013).

Au fil des millénaires, I'expérience humaine ont permis la reconnaissance et la
désignation de nombreuses plantes. Progressivement, leur identification s'est enrichie et leur
utilisation a éte continuellement affinée grace a la transmission orale des connaissances (Girre,
2006).

Autrefois, les organes des plantes étaient utilisés dans leur intégralité sans distinction
des composants chimiques. Cependant, les extraits végétaux sont désormais devenus une
matiere premiere essentielle. La lenteur du parcours menant aux médicaments actuels est mise
en lumiére par la nécessité de comprendre les effets thérapeutiques au fil du temps (Girre,
2006).

Les fruits de Zizyphus lotus sont renommés pour leur abondance en alcaloides,
flavonoides, stérols, tanins, saponines et terpénoides. Ces propriétés font de Zizyphus lotus une
plante d'une valeur universelle (Borgi et al., 2006). Il posséde également diverses activités
biologiques, notamment des propriétés antioxydantes, anti-stéroides, anti-inflammatoires,

antibactériennes, et autres (Benammar et al., 2010).

Les ravageurs des stocks représentent une menace significative, entrainant des pertes
importantes pour les pays en développement et développés. Ils contribuent a la contamination
des produits en y introduisant des insectes vivants et morts, des débris corporels, ainsi que des

résidus chimiques (Aisha et al., 2024).

Selon Bellakhdar (1997), les composeés naturels présents dans les fruits suscitent un
intérét particulier dans la lutte contre divers ravageurs des denrées stockées, tels que le tribolium
castaneum. Cet insecte se distingue comme étant le plus destructeur, du fait de sa large gamme

d’hotes, avec une préférence marquée pour le riz et le blé transformeés (Aisha et al., 2024).
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L'objectif de la conservation des aliments est I’augmentation de leur durée de vie en
s'attaquant aux mécanismes d‘altération afin de les ralentir ou d'en éliminer les effets (Gontard
etal., 2017).

Les emballages alimentaires fabriqués a partir de plastiques synthétiques se dégradent
tres lentement dans la nature, il peut prendre jusqua 50 ans ou plus pour se dégrader
complétement (Jafarzadeh et al., 2020). Les emballages bioactifs ont la capacité d'améliorer
les caractéristiques organoleptiques, biochimiques, hygiéniques, microbiologiques et/ou
physico-chimiques des aliments qu'ils contiennent. Ce r6le consiste a incorporer des substances
actives comme les vitamines, les antioxydants et les agents antimicrobiens (Benbettaieb,
2015).

Les films d'emballage alimentaire intégrant des composés bioactifs de plantes sont
percus comme une nouvelle tendance qui vise a préserver I'environnement, a préserver la qualité
des aliments et a prolonger leur durée de conservation (Vieira et al., 2022). La plupart de ces
composés bioactifs proviennent des racines, des tiges, des feuilles, des fruits et des graines des

végétaux (Tian et al., 2022).

Les insecticides d'origine botanique pourraient constituer une méthode efficace pour
lutter contre les coléoptéres des produits stockes, potentiellement réduisant ainsi le risque de
résistance croisée. De plus, ils pourraient faciliter la création de molécules ciblées

spéecifiquement sur ces ravageurs (Abdelkhalek et al., 2020).

D’autre part, le célebre fruit du jujubier présente des propriétés intéressantes, dépend de sa
composition (Chouibi, 2012). Ce fruit présente plusieurs intéréts sur le plan nutritif (Wang et
al., 2016). 1l est utilisé en confiserie et en patisserie apres transformation en farine par séchage

(Munier, 1973). Cela permet de I'incorporer dans la formulation des aliments fonctionnels.

On Afrique du Nord les fruits de Zizyphus lotus sont séchés et transformés en farine,

puis utilisés pour préparer des pancakes au gott tres apprécié (Abdoul-Azize, 2016).

L’industrie de la boulangerie est 1'une des plus importantes industries alimentaires
organisées a I'échelle mondiale. Les biscuits et les gateaux, en particulier, sont tres populaires

en raison de leur commodité, étant préts a manger (Gupta et al., 2010).

Ce travail vise a valoriser le fruit du jujubier sauvage dans le domaine alimentaire.

Nous nous focalisons sur trois objectifs principaux :
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e Caractériser les principes actifs du jujubier sauvage provenant de deux régions

différentes.
e Développer un film biodégradable doté de propriétés insecticide.

e Fabriquer des biscuits enrichis avec la farine de jujubier.
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1.1. Description botanique

Le jujubier Zizyphus lotus est une espéce d'arbustes fruitiers, épineux de la famille des
Rhamnacées (Rsaissi et al., 2002). Il présent sous forme de buissons aux rameaux flexueux ne
dépassant pas 2,5 métres, présentant une couleur gris-blanc et poussant en zigzag (Claudine,
2007).

Les feuilles de cet arbuste sont de petite taille, courtes, et ovales a peu pres elliptiques,
mesurant entre 1 et 2 cm de longueur et 7 mm de largeur. Elles peuvent étre solitaires ou
regroupées avec un unique pédicelle court. Le calice adopte une forme d'entonnoir, est
pentameére, avec une petite corolle a cing pétales, cing étamines épi pétales et deux styles courts
(Figure 01) (Bayer et Butter, 2000 ; Ghedira, 2013).

Figure 01: Photo de Zizyphus lotus (Ghedira, 2013).

Les fruits du jujubier sont des drupes sphériques, caractérisées par des noyaux 0sseux
biloculaires de petite taille et de forme ronde, recouverts d'une pulpe demi-charnue qui séche
rapidement mais est riche en sucre. Le noyau, d'un diamétre de 4 a 5mm (Burrow, 2005), et

renferme deux graines (Ghost et al., 2007).
1.2. Classification botanique

Selon PAGP 1V (2016), la classification de jujubier sauvage est la suivante (Tableau
01):
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Tableau 01: Classification de jujubier sauvage (APGI 1V, 2016).

Régne Végétale

Embranchement Magnoliophyta (Phanérogames)
Sous-embranchement Magnoliophytina (Angiospermes)
Classe Magnoliopsida (Dicotylédones)
Sous-classe Rosidae

Ordre Rhamnales

Famille Rhamnaceae

Tribu Ziziphae

Genre Zizyphus

Espece Zizyphus lotus (L.) Desf.

1.3. Composition biochimique

La composition de Zizyphus lotus mettent en évidence la présence de métabolites

primaires et secondaires (Cataire et al., 1994).

1.3.1. Métabolites primaires

La composition en métabolite primaire est résumée dans le Tableau 02.

Tableau 02: Composition en métabolite primaire de Zizyphus lotus (Cataire et al., 1994).

Protéines 19,11
Glucides 40,89
Lipides 32,92
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1.3.2. Métabolites secondaires

La composition en métabolite secondaire est illustrée dans le Tableau 03.

Tableau 03: Composition chimique de différant parties de Zizyphus lotus (Abdoul-Azize,
2016).

Fruits Polyphénols totaux ; flavonoides ; tannins
Feuille Flavonoides, tannins, saponines,
jujuboside B, 3 jujubasaponine, Glycoside de
jujubogénine IV
Graine Carbohydrates, polyphénols

Pulpe Polyphénols, flavonoides, tannins
1.4. Activités biologiques et thérapeutiques

Plusieurs études ont rapporté que les extraits de Zizyphus lotus possédent des

activités biologiques et thérapeutiques, nous citons quelqu’une dans le tableau ci-dessous

(Tableau 04) :

Tableaux 04: Activités biologiques et thérapeutiques de zizyphus lotus.

Activité antioxydante Abdoul-Azize, 2016 ; Benammar et al., 2010
activité hypoglycémique (Abdoul-Azize, 2016 ; Benammer et al., 2014)
Activité insecticide (Vavias et al., 2008 ; Gauvin et al., 2003)
Activités anti-ulcérogéniques (Borgi et al., 2007).

LS. Intérét du Zizyphus lotus

C’est une plante résistante. On le trouve fréquemment dans des zones désertiques
caractérisées par des précipitations tres faibles. Elle peut également résister a des inondations

temporaires (Amara et Benabdeli, 2002).
Dans les zones accidentées et sujettes a 1'érosion, les bosquets de jujubiers sont

essentiels pour maintenir 1'équilibre naturel. De plus, le jujubier a une longue histoire
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d'utilisation en tant que barricre verte protectrice contre les cours d'eau, contribuant ainsi a la

préservation des sols et a la prévention de I'érosion (Bamouh, 2002).

D’autre part les fruits de cette plante sont largement consommés par les africaines du
Nord. Ils sont réputés pour leur délicieux goit et sont €galement riches en nutriments,
contribuant ainsi a la nutrition et a la santé des personnes qui les consomment (Abdoul-Azize,

2016 ; Chouaibi et al., 2012).

En Inde, les fruits mars du jujubier sont séchés et utilisés comme produit alternative

au datte seche (Parrek, 2001).
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I1.1. Définition des biscuits

Les biscuits sont des gateaux secs qui sont appréciés en raison de leur diversité, de
saveurs et de leur prix abordable. « bis coctus », signifie « deux fois cuit ». Autrefois fabriqués
artisanalement, les biscuits sont aujourd'hui produits industriellement de maniére fortement

automatisée (Davidson, 2018).

I1 est généralement admis qu’un biscuit est un produit a base de céréales cuit a un taux
d’humidité inférieur a 5%. La composante céréalicre est généralement enrichie de matiéres

grasses et de sucre, mais la composition peut étre presque infinie (Manley, 1998).
11.2. Classification des biscuits
Les biscuits peuvent étre classés de différentes maniéres, notamment :

v" Par leur texture et leur dureté ;
v’ Par la méthode de formation de la pate ;
v" Par la teneur en matiéres grasses et en sucre (Manley, 1998).

En plus de la classification primaire, les biscuits peuvent également étre classés selon
la transformation secondaire qu'ils subissent apres la cuisson. Cette classification secondaire

peut étre basée sur le revétement, la forme ou le godt du biscuit (Manley, 1998).

Enrobage: sandwich a la creme enrobée de chocolat, biscuit moulé dans du chocolat.
Forme: biscuit glacé (& moitié enrobé d'un glacage séché).

Go0t: biscuit additionné de confiture.

11.3. Généralités sur les cookies

Ce sont des biscuits qui contiennent la farine, les ceufs avec une quantité importante
de matiéres grasses et de sucre, mais une faible quantité d'eau. Cette composition leur donne

une texture courte et friable, avec un réseau de gluten presque inexistant (Cauvain, 2016).

La détermination des propriétés sensorielles des cookies est basee sur la qualité et la
quantité des ingrédients utilises. Elles déterminent également ses propriétés de conservation
(Cauvain, 2016).
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I1.4. Principaux ingrédients et leurs effets

Les principaux ingrédients dans la fabrication des biscuits sont illustrés dans le
Tableau 05.

Tableaux 05: Principaux ingrédients et leurs effets sur le biscuit (Manley, 1998).

Les ingrédients | effets sur le biscuit

e Structure et texture.

Farine
e Base de la pate.

e Empéchement des desséchements.

Matiére grasse ;
& e Texture tendre et croustillante.

e (Gout sucré.

Sucres e,
e Moelleux et friabilité.
e Conservation.
e Lient les ingrédients.
Eufs e Conférent de la saveur, et de la couleur.
e Hydrate la pate.
e Facilite les interactions avec les autres ingrédients.
Eau e Lie et agglomere les particules d'amidon.

e Permet la dissolution des composants.

Agent levants | e [¢ve et allége la pate.

e Rend les biscuits plus tendres.

11.5. Diagramme de fabrication

La fabrication industrielle des biscuits comporte une série d’opérations, qui sont

décrites ci-aprés (Figure 02) :
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Figure 02: Etapes de fabrication des biscuits (Denis, 2011).
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II1.1. Définition

L'emballage, pergu comme une barriere protectrice ou un moyen de sécuriser le
transport, a ¢ét¢ employé de tout temps, y compris a I'époque égyptienne. Des illustrations
remarquables d'emballages efficaces se trouvent dans la nature, comme les enveloppes des

fruits (figure 03) (Debeaufort et al., 2022).

0 @ (\ |
- v ) |

Figure 03: Emballage dans la nature (Debeaufort et al., 2022).

Il a été constaté que les premiers moyens d'emballage utilisés par les humains étaient
les produits animaux, qui continuent d'étre employés de nos jours. Le Tableau 06 expose divers

développements liés a I'emballage au fil de I'histoire (Debeaufort et al., 2022).

Tableau 06: Evolution de I’emballage au cours des 200 dernié¢res années (Debeaufort et al.,
2022).

1801 Nicolas Appert découvre le procedé de conservation par la chaleur des denrées
alimentaires contenues dans des bocaux en verre.

1810 Le procédé est appliqué a des boites en fer-blanc (boites de conserve).

1958 L’ Américain Mason crée le couvercle métallique a vis pour les pots de verre.
1871 Jones (Etats-Unis) invente le carton ondulé.

1885 Painter (Etats-Unis) dépose le brevet de la premiére capsule de bouteille jetable.
1934 L’ American Can Company commercialise les premicres « boites-boissons »,

ancétres des canettes pour la brasserie américaine Krueger.
1976 Pepsi Cola vend ses premieres bouteilles en PET.
2000 Apparition du Doy Pack, sachet en plastique souple tenant debout.
20004  Emergence des plastiques biosourcés, des matériaux composites et multicouches.
2015

11
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II1.2. Fonction de base

Les quatre principales fonctions de I'emballage sont résumées dans la Figure 04. Ces
fonctions sont interconnectées et doivent toutes €tre prises en considération lors de la

conception du packaging (Robertson, 2013).

C FONCTIONS i
D'EMBALLAGE|

Figure 04: Fonctions d’emballage (Debeaufort et al., 2022).
I11.3. Catégories

L’emballage est constitué uniquement de:

» L’emballage primaire ou I’emballage de vente ;
» L’emballage secondaire ou I’emballage groupé ;
» L’emballage tertiaire ou emballage de transport (CNE, 2015).

La Figure 05 représente le systéme d’emballage.

Emballage de transport

Emballage (Cais 2 :
? se, palette, intercakire,
Emballage  secondaire film étirable, etc.)
primaire comportant
plusieurs
emballages

primaires

Figure 05: Systéme de I’emballage (CNE, 2015).
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II1.4. Classification
I11.4.1. Bioplastique biodégradable
II1.4.1.1. Caractéristique

Les biopolymeres représentent une nouvelle source de matieres renouvelables pour
I’industrie plastique. Leur structure chimique unique confére a ces matériaux des propriétés
distinctes, les rendant particulierement adaptés a des applications spécifiques dans ce secteur.
Parmi ces caractéristiques, la biodégradabilité, Biocompatibilité et biorésorbabilité,

perméabilité a la vapeur d’eau et propriétés chimiques (Rabetafika et al., 2006).
I1.4.2. Film a base d’amidon

L'utilisation de l'amidon pour diverses applications représente une solution aux
problémes posés par les emballages plastiques car il est biodégradable (Mutungi et al., 2011 ;
Ma et al., 2010). Les films biopolymeéres présentent des problémes au cours de leur utilisation

industrielle (Han, 2000).
I1.5. Emballage bioactif

L'emballage bioactif est une stratégie innovante qui vise a améliorer l'impact des
aliments sur la sant¢ des consommateurs (Prasad et al., 2022). Cette approche consiste a
incorporer des composés biologiquement actifs ou fonctionnels dans les matériaux d'emballage,
permettant ainsi une interaction avec le produit alimentaire. Cette interaction peut se réaliser
par une libération contrdlée de ces composés ou par leur réaction avec des substances générées

ou présentes dans les aliments (Salgado et al., 2019).
11.5.1. Agent bioactif

Une substance bioactive est une molécule extraite d'une source naturelle biologique,
qu'elle soit animale ou végétale, et qui présente une activité biologique. Parmi les substances
bioactives les plus adaptées a étre intégrées dans la paroi de I'emballage, on trouve les composés
phytochimiques. Ces substances chimiques renferment des composés protecteurs, tels que les

polyphénols qui possedent une activité antioxydante (Bloch et al., 1995).

Les matériaux d'emballage bioactifs doivent étre capables de préserver les composés
bioactifs dans des conditions optimales jusqu'a ce qu'ils soient libérés de maniéere contrblée dans

le produit alimentaire (Hemavathi et Siddaramaiah, 2018).
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I1.5.2. Réle d’emballage bioactif

Les matériaux d'emballage bioactifs peuvent aider a controler I'oxydation des denrées
alimentaires et a prévenir la formation d'arémes indésirables ainsi que de textures non
souhaitées dans les aliments (Hemavathi et Siddaramaiah, 2018). De plus, les enrobages et

films bioactifs peuvent servir de support pour des agents antimicrobiens (Crini et al., 2009).
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IV.1. Matériel végétal

Les fruits du jujubier sauvage récoltés dans deux régions : I'une dans la région de
Bouira (Sidi Ziane et Ain Bessam) dans un bioclimat continental, et I'autre a M'Sila dans un

bioclimat aride. L'échantillonnage est réalisé entre les mois de septembre et octobre 2023.
IV.1.1. Préparation de matériel végétal

Apreés la récolte, les fruits de deux régions de Zizyphus lotus L. ont été nettoyés en
éliminant le sol, les cailloux, ainsi que les débris de feuilles et les tiges. Ensuite, ils ont été

séchés.

Apreés séchage, les fruits ont été broyés a 1’aide d’un broyeur électrique jusqu’a
I’obtention d’une poudre tres fine et homogene (Figure 06). La poudre est classée par un tamis,

puis conservée dans des sacs hermétiques et opaques pour une utilisation ultérieure.

Figure 06: Fruits de Zizyphus lotus avant et aprés broyage (originale, 2024).

IV.2. Screening phytochimiques

% Test des composés réducteurs

La détection des composés réducteurs, implique l'ajout de 2 ml de I'extrait aqueux dans
un tube a essai, suivi de I'addition de 2 ml de la liqueur de Fehling. Ensuite, le mélange est
chauffé au bain-marie bouillant pendant 8 minutes. La formation d'un précipité rouge brique

indique la présence de composés réducteurs (EL-Haoud et al., 2018).

R/

s Test des glycosides cardiaques
Deux ml de chloroforme sont ajoutés a 1 ml de I'extrait éthanolique. L'apparition d'une
coloration brun-rougeatre apres 1'ajout de H2SO4 indique la présence de glycosides cardiaques

(EL-Haoud et al., 2018).
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% Test des tannins
La présence des tannins est mise en évidence en ajoutant a 1 ml de chaque extrait

¢thanolique ,1 ml d'eau et 1 a 2 gouttes de solution de FeCl3 dilué¢e a 1 %.

v' L'apparition d'une coloration vert foncé ou bleu-vert indique la présence de tannins.

<

L'apparition d'une coloration vert foncé indique la présence de tannins catéchiques.
v’ L'apparition d'une coloration bleu-vert indique la présence de tannins galliques (EL-Haoud
et al., 2018).
¢ Test des saponines
% Test de mousse
10 ml de l'extrait éthanolique a analyser sont introduits dans un tube a essai. Le
mélange est agité pendant 15 secondes, suivie d'un repos de 15 minutes. Une hauteur de mousse

supérieure a 1 cm indique la présence de saponines (Bekkar et al., 2022).

s Test des terpanoides
En suivant le test de Slakowski, 5 ml de l'extrait éthanolique sont ajoutés a 2 ml de
chloroforme et 3 ml d'acide sulfurique concentré. La formation d'un anneau marron-rouge a

l'interface indique la présence des terpénoides (Khan, 2011).

% Test des mucilages

1 ml d'extrait aqueux apres décoction (10 %) sont ajoutés a 5 ml d'éthanol absolu.
Apres quelques minutes, l'obtention d'un précipité floconneux dans le mélange indique la
présence de mucilages (EL-Houd et al., 2018).
% Test de quinones libres

2 ml d'extrait (aqueux, €éthanolique) sont mélangés avec 2 ml de NaOH (10 %).
L’apparition d’une couleur qui vire au jaune, rouge ou violet indique la présence de quinones

libres (Oloyde, 2005).

0,

% Dérivés anthracéniques libres
Les anthracéniques libres sont détectées par I’ajout dans un tube a essai d’un Iml
d’extrait éthanolique et 1 ml de NH4OH dilué. Aprés agitation, une coloration plus ou moins

rouge indique la présence d’anthraquinones libres (EL-Haoud et al., 2018).
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IV.3. Caractérisations physico-chimiques de Zizyphus lotus
IV.3.1. Détermination du pH

Une masse de 5 g pour chaque échantillon de poudre de Zizyphus lotus est placée dans
un bécher et complétée avec de I’eau distillée jusqu’a atteindre 50 g. Le tout est bien mélangé
avec un agitateur jusqu’a obtenir un liquide homogeéne. L’¢lectrode du pH-meétre est ensuite
immergée dans le bécher pour mesurer le pH, et la mesure est effectuée directement sur le pH-

meétre a une température de 20 °C (NA. 273: 2012).
IV.3.2. Détermination de I’acidité grasse (pour les farines)

» Principe
La détermination de Il'acidité grasse est réalisée au moyen d'une méthode

colorimétrique, impliquant la dissolution des acides gras libres dans de I'é¢thanol a 95%.

» Mode opératoire
Un échantillon de 2,5 g de la poudre de Zizyphus lotus est placé dans un bécher
contenant 15 ml d'alcool a 95%. Le mélange est agité pendant 1 heure, suivi d'une centrifugation
pendant 2 minutes. Ensuite, 50 ml du filtrat sont versés dans un erlenmeyer et titrés avec une
solution d’hydroxyde de sodium 0,1N, en présence de 2 a 3 gouttes de phénolphtaléine, jusqu'a

ce qu'une couleur rose persistante apparaisse pendant 30 secondes (NA. 1182 :2009).

L’acidité est exprimée en gramme d’acide sulfurique pour 100g de matiere seche est

calculée par la formule suivante :

AG =7,35x (V1-Vo) x T/ (m - H)

Avec :

e 7.37 : Coefficient de conversion en acidité grasse
e Vi : Volume en ml de la solution NaOH utilisée pour la détermination
e Vo : Volume en ml de la solution NaOH utilisée pour 1’essai a blanc

T : Titre exact de la solution de NaOH utilisée

e m : Masse de I’échantillon en gramme

H : Teneur en eau en pourcentage en masse, de 1’échantillon pour 1’essai

17



Chapitre IV Materiels et méthodes

1V.3.3 Détermination de la teneur en eau et la matiére séche

» Principe
Le produit est séché a I’aide d’un humidimeétre a une température 130°C pendant 10

min.

» Mode opératoire
On insere 10 g de chaque poudre dans un plateau vide, puis les plateaux sont placés
dans 'humidimétre (Annexe I) a 130°C pendant 10 min. La mesure de la teneur en humidité

est effectuée directement sur l'appareil (NA. 1132: 2012).

La teneur en matiére seche (MS) est calculée selon la formule suivante :

MS (%) = 100% — H%

I1V.3.4. Détermination de taux de cendre

La méthode de détermination des cendres repose sur la décomposition de la mati¢re

organique par incinération dans un four a moufle.

Apres avoir taré les creusets, on inseére 10 g de poudre de fruits dans les creusets en
porcelaine qui sont ensuite placés dans un four a 550°C pendant 4 heures jusqu'a ce que la
couleur devienne gris clair. Ensuite, les creusets sont retirés du four, refroidis dans un

dessiccateur et pesés (NA.733 : 2016).
La formule pour calculer le taux de cendre est la suivante :
C% = (m2 — m0 / m1-m0) x100
Avec :

e C%: Taux de cendre en pourcentage
e m0: Masse du creuset vide
e ml: Masse du creuset + la prises d’essai

e m2: Masse du creuset + cendre
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IVV.3.5. Extraction et dosage des protéines
IVV.3.5.1. Extraction des protéines

Un gramme de la poudre de fruit de jujubier a été mélangé avec 20 ml d’cau distille.

Ensuite, le mélange a été agité pendant 5 heures a une température de 4 C°.

D'aprés Rezanejad (2007), les suspensions ont été centrifugées a 10000 G pendant 40
minutes et les surnageants ont été récupérés. L'extrait protéique obtenu a été conservé a + 4°C

jusqu'a l'analyse.
IVV.3.5.2. Dosage des protéines

La teneur en protéines dans I'extrait préparé de fruit de Zizyphus lotus L. a été évaluée
en utilisant la méthode de Bradford (1976), Cette méthode est basée sur une réaction

colorimétrique entre les protéines de I'extrait et un colorant appelé "bleu de Coomassie G-250".

Le bleu de Coomassie G-250, qui est rouge-brun a I'état libre, se transforme en bleu
lorsqu'il se lie aux protéines. Par conséquent, son coefficient d'extinction molaire augmente
dans la région visible du spectre lumineux (a 595 nm), ce qui permet une mesure sensible de la

teneur en protéines (Bradford, 1976).

» Mode opératoire
La méthode adoptée pour le dosage des protéines est celle décrite par (Bradford,

1976), avec quelques modifications :
50 ul d’extrait de fruit de Zizyphus lotus
50 ul d’eau distillée
4 ml de réactif de Bradford
Incubation a I’abri de la lumiére pendant 10 min
Lecture de I’absorbance a 595 nm
Figure 07: Protocole de dosage des protéines (Bradford, 1976).

Une série d'étalons a base de BSA (1 mg/mL), avec une concentration variant de 0 a
100 mg de BSA par puL de solution (Annexe I11), est préparée selon les mémes conditions
opératoires que celles de I'échantillon. Ces étalons sont utilisés pour déterminer la concentration

en protéine.
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IVV.3.6. Extraction et dosage des sucres
IVV.3.6.1. Extraction des sucres totaux

Les sucres contenus dans la poudre de fruit de Zizyphus lotus sont extraits a l'aide d'un
solvant capable de les dissocier tout en inhibant simultanément les activités enzymatiques qui
pourraient les dégrader. Les solvants d'extraction préférentiels sont généralement des mélanges
d'éthanol et d'eau, choisis en fonction de la limite de poids moléculaire des oligosides a extraire.
L'éthanol a 80% est le solvant le plus couramment utilisé car il permet I'extraction des sucres
sans altérer les polyosides présents dans le résidu, tout en inhibant les enzymes responsables de
la dégradation (Godon, 1997).

» Mode opératoire
L'extraction des sucres de la poudre de fruit est réalisée selon le protocole décrit par
Godon (1997). Dans un tube conique adapté a la centrifugeuse, contenant 1 g de poudre de
Zizyphus lotus, 16 mL d'éthanol a 80 % sont ajoutés. Le tube conique est placé dans un bain-
marie et soumis a une ébullition douce pendant 2 heures, avec agitation occasionnelle pour
éviter la formation de grumeaux. Aprés refroidissement, le contenu du tube conique est

centrifugé pendant 10 minutes a 5000xg. Le surnageant est récupéré et conservé a 4 °C.
1V.3.6.2. Dosages des sucres totaux

Les sucres totaux présents dans I'extrait de la poudre de fruit de Zizyphus lotus peuvent
étre quantifiés a l'aide de la méthode d'anthrone, décrite par Duchatreau et Florkin (1959).
Cette méthode colorimétrique simple présente une relative sensibilité aux interférences
provenant d'autres composants cellulaires. Le dosage des sucres totaux se déroule en deux

étapes :

1. Dans un premier temps, les polysaccharides sont hydrolysés et les monomeéres sont
déshydratés (par I'addition d'acide sulfurique et un traitement thermique). Ainsi, les

pentoses et les hexanes sont convertis en furfural et en 5-hydroxyméthylfurfural.

2. Ladeuxieme étape implique une réaction entre les produits de la digestion et I'anthrone
(un composé aromatique), ce qui forme un composé coloré. L'absorbance de ce composé

est ensuite mesurée a 620 nm (Duchatreau et Florkin, 1959).
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» Mode opératoire
Le dosage des glucides est réalisé selon la méthode décrite par Duchatreau et Florkin
(1959), avec quelques modifications :

100 ul d’extrait de fruit de Zizyphus lotus
4 ml de réactif d’anthrone
Homogénéisation
Chauffage pendant 10 min a 80C°
Lecture de I’absorbance a 620 nm

Figure 08: Protocole de dosage des glucides (Duchatreau et Florkin, 1959).

La concentration en sucres totaux est déterminée par référence a une gamme étalon a
base d’une solution mére de glucose (1 mg/ml) (Annexe I11), dont les concentrations varient

de 0 a 150 pg/ml, préparée dans les mémes conditions opératoires que I’échantillon.
IV.4. Extraction des composés phénolique de fruits de Zizyphus lotus

Selon EL-Haoud et al. (2018), une quantité de 2 g de poudre de fruits de chaque
variété est placée dans un bécher, ajouté 40 ml d’éthanol a 70%. Le mélange est agit¢ pendant
24 heures a des températures ambiantes, a 1’abri de la lumicre. Le mélange est filtré a I’aide
d’un filtre en papier Whatman N°1 pour séparer les résidus solides de I’extrait liquide. L extrait
éthanolique récupére est conservé a 4 °C dans des flacons en verre fermés jusqu’a son

utilisation.
IV.4.1. Détermination de rendement d’extraction
Le rendement d’extraction est calculé selon la formule suivante :
R% = m /Mx100
Avec :

¢ R%: Rendement d’extrait en pourcentage.
e Mm: Masse en gramme d’extrait sec apres séchage

e M: Masse du matériel végétal traiter en gramme (Esseh et al., 2019).
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IV.4.2. Dosages des polyphénols totaux

Les polyphénols totaux ont été mesurés selon la méthode de Singleton et Rossi (1965),
avec le réactif de Folin-Ciocalteu. Ce réactif est composé d’acide phosphotungstique
(H3PW12040) et d’acide phosphomolybdique (H3PMo012040), présentant une teinte jaune.
Cette méthode est basée sur 1’oxydation des composés phénoliques dans un milieu alcalin par
le réactif de Folin-Ciocalteu, ce qui donne lieu a la formation d’un complexe molybdéne-

tungsténe de couleur bleu, avec un maximum d’absorption a 760 nm (Dahlia, 2019).

» Mode opératoire
La méthode de dosage des polyphénols totaux est réalisée la méthode de Ben salah et

al. (2021), avec quelques modifications :

1 ml d’extrait de fruit de Zizyphus lotus
Ajout de 10 ml d’eau distillée
Homogénéisation
Ajout de 1 ml du Folin-ciocalteu
3 min a I’obscurité
Ajout de 1 ml de carbonate de sodium a 10 %
Homogénéisation
Incubation a labri de la lumiere pendant 1 h
Lecture de I’absorbance a 760 nm

Figure 09: Protocole de dosage des polyphénols totaux (Ben salah et al., 2021).

Les concentrations en composés phénoliques totaux pour chaque extrait sont
déterminées en utilisant 1'équation de régression d'une gamme d'étalonnage obtenue a

différentes concentrations en acide gallique (1,56-100 pg/ml) (Annexe III).
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Les résultats sont exprimés en milligrammes équivalents d'acide gallique par gramme

d'extrait (mg EAG/g d'extrait) (Kouamé et al., 2021).
IVV.4.3. Dosage des flavonoides

La quantité de flavonoides contenue dans les extraits de fruits de Zizyphus lotus a été
déterminée selon la méthode du trichlorure d’aluminium (AlCl3) de Bahorun et al. (1996). Les
groupements d’hydroxyles des phénols flavonoides ont la capacité de chélater les métaux et de

former un complexe de couleur jaune avec le chlorure d’aluminium (Koukoui et al., 2015).
» Mode opératoire

La méthode adoptée pour le dosage des flavonoides totaux est celle décrite par (Brahmi
et al., 2016), avec quelques modifications :

2 ml d’extrait de fruit de Zizyphus lotus
Ajout de 2 ml du AICI3
Homogénéisation
Incubation a labri de la lumiere pendant 1h
Lecture de I’absorbance a 430 nm
Figure 10: Protocole de dosage des flavonoides totaux (Brahmi et al., 2016).

Les concentrations de flavonoides sont déterminées a partir d’une gamme

d’étalonnages (1.562-100 pg/ml) établie avec la quercétine (Annexe I11).

Les résultats sont exprimés en milligrammes d’équivalents de quercitne par gramme

d’extrait (mg EQ/g d’extrait) (Ben moussa et al, 2022).

IV.5. Evaluation de I’activité antioxydante

Le test de DPPH est une méthode utilisée pour évaluer l'activité antioxydante en
capturant les radicaux libres (2,2’-Diphényl-1-picrylhydrazyl). Le DPPH est un radical libre
stable, soluble dans le méthanol (ou I'éthanol). 1l présente une couleur violette intense, avec une
absorption maximale a 517 nm. Lorsqu'une molécule antioxydante réduit le radical DPPH, la

couleur violette disparait rapidement pour donner une couleur jaune pale (Bohui et al., 2018).
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» Mode opératoire

Le pouvoir anti radicalaire est mesuré selon la méthode décrite par Bouyahya et al.

(2017), avec quelques modifications :

2 ml d’extrait de fruit de Zizyphus lotus & différentes concentrations

Ajout de 2 ml de solution du DPPH (0.05 mM)

Homogénéisation

Incubation a labri de la lumiére pendant 30 min

Lecture de ’absorbance a 517 nm

Figure 11: Protocole détaillant le test du piégeage du DPPH (Bouyahya et al., 2017).
L’activité anti radicalaire des extraits testés correspondant au pourcentage

d’inhibition (PI) du radical DPPH est calculée selon la formule suivante :

Pourcentage d’inhibition = [(Abs contrble — Abs échantillon) / Abs contréle] x100

NB: la méthode de préparation des solutions utilis¢ dans les dosages et dans la mesure de

I’activité antioxydante sont illustré dans I’Annexe I.
IV.6. Elaboration de film bioactif

Le film bioactif, composé d'amidon et d'extrait éthanolique de la poudre de jujubier
sauvage, a été ¢élaboré principalement par une méthode de coulée (casting), en suivant
essentiellement le protocole décrit par (Medina Jaramillo ez al., 2016). La figure suivante

résume les différentes étapes d’élaboration du film (Figure 12).
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distillée a40%

[30 g d’amidon ] [:::] [ 600 ml d’eau ] [:::] [ 12 ml de glycérol

Agitation pendant 5 min

Refroidissement a des Chauffage au bain marie
températures ambiantes pendant 1 heure a 80 °C

Ajout 8 ml d’extrait Coulage de la solution filmogéne
éthanolique de fruits de dans une plaque en verre et des
Zizyphus lotus boites de pétris
Séchage a température
Découlement des films ambiante pendant une
semaine

Figure 12: Diagramme d’élaboration de film bioactif (Medina Jaramillo et al., 2016).

IV.7. Etude des caractéristiques de film
IV.7.1. Epaisseur de film

L'épaisseur de film biodégradable fabriqué a base d'amidon est mesurée a 1'aide d’un
pied a coulisse numérique (Annexe I), qui fournit des lectures de précision de 0.01 a 0.0005
mm. Plusieurs mesures aléatoires sont effectuées sur chaque film pour obtenir une moyenne et

un écart type Nur Hanani ez al. (2013) avec quelques modifications.
IV.7.2. Solubilité de film dans I’eau

La solubilité dans I'eau de chaque film a été évaluée en suivant le protocole décrit par
Rhim etz al. (2005). Trois échantillons sélectionnés de maniere aléatoire a partir des films sont
préalablement séchés dans une étuve a 110 °C pendant 6 heures pour déterminer leur masse
initiale de film sec (msi). Ensuite, chaque échantillon est placé dans un bécher contenant 40 ml
d'eau distillée. Les béchers sont recouverts de parafilm et conservés a température ambiante

pendant 20 minutes, avec une légere agitation de temps en temps. Apres cette étape, les
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¢chantillons sont étuvés pendant 20 minutes a 100 °C avant d’étre pesés pour obtenir la masse

séche finale (msf). La solubilité dans 1’eau est calculée selon la formule suivante :

S (%) = (msi - msf) / msi x100

IV.7.3. Absorption d’eau

L'absorption d'eau est évaluée en suivant la méthode décrite par Chibani ez al. (2016).

Les échantillons, de dimensions 1 x 1 cm, sont d'abord séchés dans une étuve a 100 °C
pendant 20 minutes, puis refroidis dans un dessiccateur et immédiatement pesés a l'aide d'une
balance analytique (W1). Ensuite, les échantillons sont immergés dans un bécher contenant 50
ml d'eau distillée a température ambiante pendant 30 minutes. Aprés avoir retiré 1'eau, les

¢chantillons sont soigneusement séchés a l'aide de papier absorbant, puis pesés a nouveau (W2).

Le taux d'absorption est déterminé en utilisant la formule suivante :

WA (%) = (W2 — W1) [(W2) x100

1\VV.7.4. Teneur en eau

De maniére générale, I'humidité englobe toutes les substances qui s'évaporent lors du
chauffage, entrainant ainsi une perte de masse de I'échantillon. Le taux d'humidité des films,
souvent confondu avec leur teneur en eau, a été évalué en séchant de petits morceaux des films
préalablement pesés dans une étuve a 110 °C pendant 6 heures, selon le protocole décrit par
Belibi et al. (2014).

La teneur en eau est calculée selon la formule suivante :
Humidité (%) = (pi — pf) / pi X100
Avec :

e Pi: poids initial en mg

e Pf: poids final en mg
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IV.7.5. Etude de biodégradation de film élaboré
IV.7.5.1. Simulation d’enfouissement dans le sol

Pour étudier la biodégradabilité du film que nous avons €laboré, une expérience
d'enfouissement dans le sol sur une période de 8 jours est menée, en suivant la méthode

suggérée par Aaliya et al. (2022), avec quelques modifications apportées.

Un échantillon du film (2,5 % 3,5 cm) est séché dans une étuve a 105 °C pendant 3
heures, puis pesé et enregistré comme (mi). Cet échantillon est ensuite enterré dans le sol a
une profondeur de 3,5 cm et arrosé avec de I'eau souillée (le sol doit étre maintenu humide
pendant toute la durée de 1'étude). Tous les 2 jours, I'échantillon de film est retiré, nettoyé avec
de I'eau distillée, puis séché dans une étuve a 105 °C pendant 3 heures et pesé¢ pour obtenir sa
masse finale notée (mf). Ensuite, le film est a nouveau enterré dans le sol pour la poursuite de

l'expérience.

Le pourcentage de dégradation du film est calculé selon la formule suivante :

Perte de poids (%) = (mi — mf) / mf x 100

Avec :

Mi : Représente la masse initiale de 1'échantillon de film.

MTf : Représente la masse finale de 1'échantillon de film apres un temps t (en jours).
IV.7.6. Utilisation d’emballage bioactif pour la conservation de la farine
IV.7.6.1. Préparation de I’échantillon a analyser

2g de la farine d’orge emballé par le film développé. Deux boites témoins ont été
préparées avec le film de marché. Dans chaque essai, nous avons introduit 05 individus adultes
de T castaneum. La cinétique de mortalité est suivie pendant 28 jours. Ces €tapes sont illustrées

dans la figure suivante (figure 13).

27



Chapitre IV Matériels et méthodes

Figure 13: Application le film du marché et le film bioactif sur la farine (Originale, 2024).
IV.8. Préparation des cookies
IV.8.1. Analyses physico-chimiques des ingrédients
IV.8.1.1. Farine de blé
IV.8.1.1.1. Taux de gluten

» Principe
La détermination de la teneur en gluten repose sur la préparation d'une pate a partir
d'un échantillon de farine pesant 10 grammes, mélangé avec une solution saline a base de Na
Cl a 2,5 %. Ensuite, le gluten humide est séparé manuellement par lixiviation sous l'eau, suivi

d'un processus de séchage pour obtenir le gluten a analyser.

» Mode opératoire

Une masse précise de 10 grammes de farine est mesurée et placée dans un bécher.
Ensuite, 5 ml d'une solution de chlorure de sodium sont versés sur la farine tout en agitant avec
une spatule, ce qui permet la formation d'une boule de pate. Le mélange est ensuite malaxé dans
la paume de la main en ajoutant progressivement du chlorure de sodium goutte a goutte jusqu'a
ce que l'eau de lavage devienne claire. Ensuite, la majeure partie de la solution de lavage est
¢liminée en pressant la boule de gluten entre les mains. Le gluten humide obtenu est placé dans
une étuve et chauffé pendant deux heures pour permettre la formation et la stabilisation des
structures protéiques (NA 19103 : 2014).

Le gluten sec exprime en pourcentage en masse du produit tel quel est égal a :

GS %= (m x 100) /10
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Avec :

e m : Masse en gramme du gluten sec
e 100 : Pour exprimer le pourcentage

e 10 : Prise d’essai en gramme

NB: Pour le taux de cendre, I’humidité et le pH, nous avons utilisé les mémes protocoles que
ceux employé€s pour les matieres premieres.

IV.8.1.2. Poudre de Lait

IV.8.1.2.1. Acidité titrable pour la poudre de lait

Une masse de 1 gramme de la poudre de lait est placée dans une fiole conique avec 10
ml d’eau distillée chaude. La fiole conique est équipée d'un réfrigérant a reflux pour chauffer
son contenu au bain-marie pendant 30 minutes, en agitant de temps en temps. Apres
refroidissement, le contenu de la fiole conique est transféré quantitativement dans une fiole
jaugée de 250 ml et complété avec de l'eau distillée récemment bouillie et refroidie, jusqu'a
atteindre le trait de jauge. Le mélange est ensuite bien homogénéisé puis filtré. Ensuite, 50 ml
du filtrat sont versés dans un bécher et titrés avec une solution d’hydroxyde de sodium 0,1 N,
en présence de 2 a 3 gouttes de phénolphtaléine, jusqu'a ce qu'une couleur rose persistante

apparaisse pendant 30 secondes (AFNOR, 1980).

La formule pour calculer I’acidité titrable de lait est la suivante

A =(25xV1x 10) /(M x Vgx 10)

Avec :

e Vi: Volume de NaOH
e Vy: Volume en ml

e M: Masse en gramme.

NB: Pour I’humidité, nous avons utilisé le méme protocole que celui employé pour les mati¢res
premieres.
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I1V.8.2. Essai de fabrication des cookies

La fabrication des cookies en incorporant de la farine de jujubier sauvage avec

différentes concentrations (5 %, 10 %, 20 %) est résumé dans le Tableau 07:

Tableau 07: Quantités des ingrédients pour la fabrication des biscuits.

Composants (g) Témoin 5% 10% 20%
Farine 340 323 306 272
Farine de jujubier / 17 34 68
Grasse végétale 140 140 140 140
Sucre 224 200 200 200
Poudre de cacao 20 10 10 5
Dextrose 12 12 12 12
Bi-sodium 3.2 3.2 3.2 3.2
B-ammonium 24 2.4 24 24
Pyrophosphate 2 2 2 2
Lait en poudre 20 20 20 20
Jaune d’ceuf 16 16 16 16
Sel 4 4 4 4
Arome 1.6 / / /
Pépite de chocolat 120 120 120 120
Eau 92 92 92 92

IV.8.3. Etapes de fabrication du biscuit

La fabrication de notre biscuit ainsi que celle du biscuit témoin est réalisée
industriellement, suivant le méme processus de fabrication représenté dans la Figure 14. Toutes
les étapes de production sont effectuées sur la chaine de fabrication des cookies de BIMO
(Annexe IV), a I'exception de l'opération de formulation de la pate pour notre biscuit, c'est-a-
dire le mélange et le pétrissage, qui sont réalis€s dans un pétrin automatique de marque

KENWOOD KM 300.
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[ Préparation des ingrédients ]

Crémage

A4 l A 4

Ajout des autres ingrédients ]

Y

[ Pétrissage

~\

A 4

4 3\

Mise en forme
8al10 A . /
min Y
( Cuisson ]
v
/C" zone 1 zone 2 zone 3 \
Haut 90 195 196
Bas 90 130 140
\ Développement cuisson coloration /

A 4

[ Refroidissement a des T° ambiante ]

y
[ Conditionnement ]

[ Empaquetage en boite ]

Figure 14: Diagramme de fabrication de biscuit.
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1V.8.4. Analyses physico-chimiques des cookies

Les paramétres analysés sont le pH et la teneur en eau. Ces tests sont essentiels pour

garantir la conformité du produit aux normes réglementaires et assurer sa qualit¢ marchande.

NB: Pour les analyses physico-chimiques du produit fini, nous avons utilisé les mémes

protocoles que ceux employés pour les matiéres premieres.
IV.8.5. Analyses sensorielles

L’objectif de cette analyse est la caractérisation des quatre échantillons de cookies
fabriqués (témoin, 5%, 10%, et 20%). Pour cela, nous avons réalisé un test de notation
applicable a I’évaluation d’un ensemble de propriétés organoleptiques (Annexe V). Le panel

est constitué de 30 sujets dont la moyenne d’age est comprise entre 18 et 50 ans.

Quatre échantillons codés sont présentés devant le jury afin d’étre caractérisés
visuellement et par dégustation. En fait, il examine la forme, la fissuration, la couleur, la

croustillance, I’odeur et le goft.

IV.8.6. Analyses microbiologiques des cookies

Les analyses microbiologiques ont été réalisées conformément aux directives du
Journal Officiel Algérien (JORA N° 39, 2017). Ces analyses sont effectuées dans des
conditions stériles strictes, en utilisant un équipement répondant aux normes rigoureuses de la

microbiologie alimentaire.

Le principal objectif de ces analyses microbiologiques est d'assurer une qualité
hygiénique acceptable des biscuits préparés pour le consommateur. Ces analyses reposent sur
des techniques qualitatives (recherche, isolement et identification) ainsi que sur des techniques

quantitatives (dénombrement).

Le Tableau 08 résume les différents germes qui sont recherchés et dénombrés.
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Tableau 08: Différents germes recherchés dans le cadre d’analyses microbiologiques des

biscuits fabriqués (JORA N° 39, 2017).

Germes Milieux Types Températures Durée
recherchés utilisés d’ensemencements | d’incubation d’incubation
FTAM PCA En masse 37°C 72 h
Escherichia coli | VRBL En double couche 44°C 48 h

Levures et OGA En surface 22°C 5 jours
moisissures

Salmonella spp | Hektoen En surface 37°C 24 h
Staphylococcus | Chapman En surface 37°C 24 h

aureus
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V. Résultats et Discussions
V.1. Caractérisation phytochimique de la poudre des fruits de Zizyphus lotus

La détermination des catégories de composes chimiques présents dans la poudre des
fruits est facilitée par I'emploi d'une méthode de criblage phytochimique fondée sur des tests
specifiques. Le Tableau 09 présente les résultats des tests effectués pour identifier certains

métabolites secondaires dans la poudre et I'infusion de Z. lotus.

Tableau 09: Résultats des tests de criblage phytochimique effectués sur les fruits de Z.Lotus.

Métabolites Les différentes extraits
secondaires Extrait de Bouira Extrait de M’sila
Résultats Observation Résultats Observation
Les composes —
réducteurs
+++ +++
Glycosides
cardiaques
+++ +++
Les tannins
(gallique)
+++ +++
Les saponines ) +
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Terpénoide

+++

+++

Mucilage

++

+++

Quinones
libres

++

+++

Dérivés
anthracéniques -

libres

+++ : Présence plus importante

++ : Présence faible

- : Absence

Les recherches phytochimiques sur la poudre de Zizyphus lotus de deux populations

sont réveleé une forte présence de glucosides cardiaques, de mucilages et de terpénoides.

Les résultats obtenus présentent une absence des saponines pour le fruit de la région

de Bouira et les dérivés anthracéniques libres pour les deux régions.

L’¢étude réalisée par Chelli er al. (2018) indique la présence des quinons, des

anthraquinons, des tannins condensés, des saponines et des flavonoides.

Nos résultats sont similaires avec 1’étude de Chelli ef al. (2017), qui affirment la

présence des polyphénols, des quinons, des anthraquinons, des térpanoides, saponosides,

coumarines, tanins, flavonoides, alcaloides et des composés réducteurs.
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Selon Kadri et al. (2016) le screening phytochimique qualitatif de métabolites
secondaires bas¢ sur la réaction de coloration a révélé la présence du glycosides, glycosides

cardiaques, saponines et tanins dans le jujubier sauvage.

V.2. Caractérisation physicochimique et biochimique de la poudre des fruits de Zizyphus

lotus

Les propriétés physicochimiques et la composition biochimique des matieres
premieres sont des indicateurs de qualité du produit final. Les résultats de la caractérisation
physico-chimique et biochimique de fruit de Zizyphus lotus sont synthétisés dans le tableau ci-
dessous (Tableau 10) :

Tableau 10: Résultats de la caractérisation physico-chimiques et biochimiques des fruits de

Zizyphus lotus.

Parameétres Teneurs moyennes
Msila Bouira

pH 5,19+0,014 5,14 + 0,007
Humidité (H%) 7,50 8,99
Acidité grasse (g d’acide sulfurique/100 g de poudre) | 0,53 + 0,005 0,56 + 0,006
Matieres seches (MS, %) 92 .5 91,01
Taux de cendre (C, %) 5,86 £ 0,31 4,01 £0,098
Protéines (mg/g de poudre) 28,7+£0,7 27 + 0,56
Sucre totaux (mg/g de poudre) 396,66 + 3,33 286 + 0,67

V.2.1. pH et acidité grasse

Le pH déterminé pour les fruits de jujube de deux populations est de 5,19 + 0,014 pour
le jujubier de M’sila et de 5,14 £+ 0,007 pour le jujube de Bouira. Ces résultats sont supérieurs
a celui trouvé par El Cadi et al. (2020), qui était de I’ordre de 4,9 & 0,23. La différence entre

les deux résultats est non significative avec P = 0,163.

La composition chimique des fruits étudiés et la saison de récolte peuvent expliquer

les différences de pH pour une méme espece (Dhibi et al., 2022).
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Les résultats obtenus pour ’acidité grasse sont de 0,53 + 0,005 pour le jujubier de la
région de M’sila et de 0,56 + 0,006 pour le jujubier de la région de Bouira. Cette différence est
significative (P = 0.0031).

V.2.2. Humidité et la matiére séche

Les résultats mentionnés dans le Tableau 10 montrent que 'humidité de la farine de
jujubier de la région de Bouira est de 8,99 % tandis que celle de Msila est de 7,50 %. A partir
de ces valeurs, le pourcentage en matiére seche (MS) est de 1’ordre de 92,5 % et 91,01 %
respectivement. Cette différence peut étre due aux conditions climatiques, aux conditions de

stockage et de séchage (Dhibi et al.,2022).

Un travail réalisé par Najjaa et al. (2020) sur ’effet d’incorporation de la farine de
jujubier sauvage dans des capes cake mentionne que I’humidité est de 6,96 %. Cette valeur est

un peu proche de nos résultats trouvés pour la farine de Msila.

Dans une étude sur le développement fonctionnel de pizza enrichie par la farine de
jujubier publiée par Faicano ef al. (2022). L humidité est de 4,58 %, c’est une valeur faible par

rapport a nos résultats.
V.2.3. Taux de cendres

Le Tableau 10 montre que le taux de cendre de notre farine est de 5,86 £ 0,31 % pour
la farine de Mssila et 4,01 £ 0,098 % pour la farine de Bouira. Cette différence est

statistiquement significative (P = 0,000129).

Un travail réalisé par Najjaa ef al. (2020), sur I’effet d’incorporation de la farine de
jujubier sauvage dans des capes cake mentionne que le taux de cendre est de 3.65%. C’est une

valeur inférieure a nos résultats.

Un autre travail sur le développement fonctionnel de pizza enrichie par la farine de
jujubier publié par Faicano et al. (2022). Mentionne que le taux de cendres est de 3,29%. Cette

valeur est inférieure a nos résultats.
V.2.4. Teneur en protéines

Les résultats de dosage des protéines a partir de différents extraits de Zizyphus lotus

de deux populations sont représentés dans le Tableau 10.

Les résultats obtenus montrent clairement que 1’extrait de jujubier de la région de

M’sila est plus riche en protéines que 1’extrait de la région de Bouira, avec des teneurs de 1’ordre
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de 28,7 + 0,7 et 27 = 0,56 mg/g de poudre, ’équivalent de 2,87 % et 2,7 % de MS

respectivement.
Une déférence significative est notée entre les deux résultats, avec P = 0,021.

Les teneurs trouvés dans notre étude sont inférieures a celle mentionnée par Najjaa et

al. (2020), qui est de I’ordre de 63.7 mg/ g de la poudre.

Les résultats de cette étude sont supérieurs a ceux présentés dans les travaux de
Ghalem (2014) ; Abeddaim et al. (2014), pour le méme fruit, avec des teneurs de 1’ordre de
2,10% et 1,18%. Les resultats obtenus dans notre étude sont supérieurs a ceux enregistrés par

El Cadi et al. (2020) sur le méme fruit qui est de 1’ordre de 0,9 + 0,02 mg/g de la poudre.

L’¢étude menée par Saadoudi (2014) sur des extrais methanolique de fruits de Zizyphus
lotus obtenus, a donner une valeur moyenne en protéines de 1’ordre de 1,43%, qui est inférieure

par comparaison a nos résultats.

Selon les données de la table de composition des aliments établie par Messaili (1995),

les protéines dans les fruits frais sont quantifiées entre 0,3% et 2,9%.

D’apres Ashraf et al. (2011), Les protéines ont un role important dans les réactions de
brunissement non enzymatiques, telles que le processus de Maillard. Cette influence pourrait

étre la cause de la diminution de la teneur en protéines au cours de la maturation.
V.2.5. Teneur en sucres totaux

La quantité en sucres totaux de Zizyphus lotus déterminée pour les deux régions est de
396,66 + 3,33 mg/g pour le jujubier de la région de M’sila et de 286 + 0,67 mg/g pour le jujubier
de la région de Bouira, I’équivalent de 39,66 % et 28,6 % respectivement. Une différence

significative est marquée entre les deux résultats, avec P = 0,000716.

Les valeurs trouvées dans cette étude sont inférieures a celles mentionnées par Najjaa

et al. (2020), qui rapportent une valeur de 764,8 mg/g de la poudre.

D’autre part, Ghalem (2014) dans son éetude réalisée sur des fruits de jujubier de

I’Ouest de 1’ Algérie, a trouvé un taux de 26% inférieur a nos résultats.

Selon EI Cadi et al. (2020). Le fruit du jujubier sauvage est trés riche en sucre, avec

une teneur de 822 mg/g. Ce resultat est nettement supérieur a celui que nous avons obtenu.
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Le stade de maturation et 1’état physiologique de fruit lors de 1’analyse ainsi que
d’autre facteurs tels que la durée d’exposition au soleil, le climat et la disponibilité de 1’eau

influence la teneur en sucres (El Cadi et al., 2020).

En se basant sur les résultats de cette étude, il est évident que ces fruits représentent
une source significative de glucides, fournissant des calories et contribuant a leurs saveurs
sucrées ainsi qu'a leurs ardmes agréables. Cette caractéristique a incité les consommateurs a les

utiliser dans la fabrication d'une gamme variée de produits alimentaires.
V.3. Extraction des composés phénoliques de fruits
V.3.1. Rendement de I’extraction

Le rendement d'extraction est défini comme le rapport entre la quantité de substances
naturelles extraites par I'action d'un solvant et la quantité de ces substances présentes dans la
matiere végétale. 1l est calculé pour les deux extraits, et les résultats sont présentés dans le

tableau ci-dessous (Tableau 11).

Tableau 11: Rendement d’extraction de fruits de Zizyphus lotus.

Extrait éthanolique Rendement (%)
Extrait de Bouira 44 +1.01
Extrait de Msila 45.6+0.2

Les résultats indiquent que pour I'espece Zizyphus lotus, la méthode d'extraction par
macération produit un rendement d'extraction moyen de 44 + 1,01 pour I’extrait de Bouira et
de 45,6 £ 0,2 pour I’extrait de M’sila, une différence non significative avec un P = 0,053. Ceci
en utilisant 1’éthanol a 70% comme solvant, & une température ambiante et un temps

d’extraction de 24H.

Effectivement, le rendement d'extraction est influencé par divers parametres,
notamment le choix du solvant, le pH, la température, la durée d'extraction et la composition
de I'échantillon (Do et al., 2014).

Le travail réalisé par Letaief et al. (2021) sur la Composition chimique et ’activités
biologiques des extraits tunisiens de Ziziphus lotus montre que l'extrait aqueux présente un

rendement de 48 %, un pourcentage légerement supérieur par rapport a nos résultats.
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V.3.2. Teneur en polyphénols et flavonoides

Le tableau suivant représente la teneur en polyphénols et flavonoides de fruit

de Zizyphus lotus par I’utilisation d’extrait éthanolique (Tableau 12).

Tableau 12: Teneur en composés phénoliques de fruit de Z.lotus.

Extrait éthanolique

Teneurs en polyphénols

Teneurs en flavonoides (mg

totaux (mg EAG/100g EQ/ 100g d’extrait)
d’extrait)
Fruit de Bouira 990 + 155,56 250 £ 14,14
Fruit de Msila 1220 + 14,14 283+ 4,24

Les concentrations en polyphénols totaux des extraits éthanoliques de fruit de jujubier
sont quantifiées en milligrammes équivalents d'acide gallique par 100 g d'extrait (mg EAG/g
d'extrait). Cette quantification est dérivée de I'équation de régression linéaire (y = 4.8364 +
0.032, avec un coefficient de détermination R? = 0.995) obtenue a partir de la courbe
d'étalonnage tracée dans I'annexe 11 en utilisant I'acide gallique comme standard de référence.

Les résultats montrent que le jujubier de la région de M’sila est un peu plus riche en
polyphénols que de Bouira respectivement ; 1220 mg/100g et 990 mg/100g.Cette déférence est

statistiquement significative avec P = 0.0054.

Les variations des niveaux de polyphénols entre les espéces pourraient étre expliquées
par de nombreux facteurs génétiques et environnementaux (lumiére, maturation, etc.) (Bravo,
1988 ; Duthie et al., 2000 ; Chu et al., 2000). De plus, I'efficacité de I'extraction (solvants,
méthodes et durées) ainsi que les techniques de séchage des tissus pourraient influencer les

niveaux de polyphénols dans les extraits (Guo et al., 2011 ; Lee et al., 2003).

Durant cette étude, la teneur en polyphénols de nos fruits est comparable a celle de
Berkani et al. (2021), qui est dans une fourchette allant de 297- 4078,2 mg/100g.

Une étude realisée par Yahia et al. (2020) a la Tunisie sur le Z. lotus de deux régions
montre qu’ils contiennent 293,46 + 17 ,20 et 167,30 £ 7,10 mg EAG/100g de polyphénol. Ces

valeurs sont I’largement inférieure a notre résultat.
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L’étude de Lataief et al. (2021) sur le jujubier sauvage par 1’utilisation de 1’extrait
méthanoique a présenter que la teneur en polyphénol obtenue par macération est 2612 + 0,73
(mg EAG/100g). Cette valeur est un peu plus élevée que nos valeurs.

L’¢étude de Rocchetti et Alcéntara (2020) sur les propriétés biologiques et bactériales
de ziziphus lotus a révélé un taux de polyphénols de 2040 mg EAG/ g, cette valeur est plus

importante que celle d’extrait de nos fruits.

La quantité totale de flavonoides dans 1’extrait éthanolique est mesurée a l'aide d'un
dosage colorimétrique impliquant du trichlorure d'aluminium, avec une courbe d'étalonnage

établie en utilisant la quercétine comme référence.

Le contenu en flavonoides d’extrait éthanolique de fruit de jujubier est exprimé en
milligrammes d'équivalent de quercétine par gramme d'extrait (mg EQ/g d'extrait). Ces valeurs
sont déterminées a partir de I'équation de régression linéaire (y = 9.5011x + 0.0029, avec un
coefficient de détermination R2 = 0.9969), obtenue a partir de la courbe d'étalonnage tracée

(Annexe I11), en utilisant la quercétine comme standard de référence.

D’apres le Tableau 12, nous remarquons que les teneurs en flavonoides de I’extrait
éthanolique de jujubier de Bouira et M’sila sont 250+ 14.14, 283+ 4.24 mg EQ/100g
respectivement. Ces résultats sont significatifs avec P = 0.023.

Des travaux pour I’incorporation de la farine de jujubier sauvage dans un cake réalisé
par Najjaa et al. (2020) montre que cette derniere contient 172,07+ 24,84 mg EQ/100g des

flavonoides ce qui est inférieure a nos résultats.

Les résultats de 1’étude réalisée par El cadi et al. (2020) portant sur la caractérisation
physicochimique de jujubier sauvage marocain sont proche de nos résultats pour 1’extrait
aqueux (200+£0.10 mg EQ/100g) et supérieures pour I’extrait de méthanol (570 £ 0,05 mg
EQ/100 g).

Les conditions et la période de séchage et de stockage ont également un impact
significatif sur la concentration en composés phénoliques des espéces vegétales (Bamba et al.,
2021).

Cette variation peut eégalement étre attribuée a d'autres facteurs, tels que les conditions
expérimentales, qui influent sur les performances de I'extraction comme la quantité et la nature
du solvant utilisé, la température et la durée de I'extraction, le pH, la taille des particules aprés

broyage, etc. (Angela et Meireles, 2009 ; Bouyahya et al., 2017).
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V.4. Activité antioxydante

L'activité antioxydante de I’extrait de Zizyphus lotus par rapport au radical DPPH a
été évaluée par spectrophotomeétrie en observant la réduction de ce radical, ce qui se traduit par

un changement de couleur de violet a jaune a une longueur d'onde de 517 nm (Figure 15).
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Figure 15: Pourcentage d’inhibition du radicale DPPH des extraits (Bouira et M’sila) de fruits

de Zizyphus lotus.

L’activité antioxydante de nos extraits, exprimée en ICso, est déterminée
graphiquement (Figure 15). Elle est de I’ordre de 0,0026 mg/ml pour I’extrait de M’sila et de

0,0021 mg/ml pour I’extrait de Bouira.
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Selon une étude par Letaief ef al. (2021) sur la composition chimique et les activités
biologiques des extraits tunisiens de Zizyphus lotus par I’évaluation de l'effet du séchage, de
l'extraction par solvant et des parties de plante extraites montre que ce fruit a une inhibition du
DPPH avec une ICso de 342,25 + 1,25 mg/ml pour 1'extrait aqueux et de 173,93 + 0,88 mg/ml

pour l'extrait méthanolique.

L’activité de piégeage des radicaux DPPH (ICso) des extraits assistés par ultrasons de
pulpe de jujubier est de 53.97 pg/ml. Cette valeur est supérieure a nos résultats (Rajaei et al.,
2021).

Un travail réalisé par Najjaa et al. (2020) montre que 1'extrait éthanolique a 70 % de
poudre de jujubier sauvage a une activité de piégeage avec une IC50 de 82,00 £ 0,02 pg/ml,

cette valeur étant supérieure a nos résultats.
V.5. Caractéristiques de film bioactif développé

L'évaluation des biofilms implique de comprendre les caractéristiques fondamentales
des films, susceptibles d'étre utilisées dans le secteur des emballages alimentaires. Parmi ces

caractéristiques, les propriétés physiques.

Les résultats de la caractérisation de film bioactif développé sont résumés dans le
Tableau 13.

Tableau 13: Caractéristiques de film bioactif développé.

Epaisseur (mm) 0,06 £ 0,03
Solubilité dans I’eau (%) 33.19 + 3.38
Absorption d’eau (%) 58,58 + 1,77
Teneur en eau (%) 11,54 £ 0,67
Biodégradabilité (%) 62,15

V.5.1. Epaisseur du film

D’aprés les résultats de Tableau 13, I’épaisseur de film élaboré est de 0,06 £ 0,03 mm.
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Les recherches meneées par Praseptiangga et al. (2022), ont révélé que I'épaisseur des
films bioactifs élaborés avec différentes concentrations de miel variait de 0,06 a 0,109 + 0,004

mm. Ces valeurs sont proches de celles que nous avons obtenues.

Une étude réalisée par Soares et al. (2021) sur les films a base d’amidon de manioc
complétés par de I'extrait de propolis a différentes concentrations (0 %, 30 %, 100 %) a trouvé

des résultats proches de notre resultat, avec une épaisseur de 0,07 mm.

Une autre étude réalisée par Belibi et al. (2014) sur les films a base d’amidon de
manioc a rapporté des valeurs variant de 0,1938 + 0,015 mm a 0,21 + 0,014 mm pour les films
a base de manioc amer, et des valeurs variant de 0,1774 £ 0,126 mm a 0,1929 + 0,137 mm pour

les films a base de manioc arbuste. Ces valeurs sont supérieures a nos resultats.

L’¢épaisseur de notre film est inférieure a celle trouvée par Wang et al. (2019) pour les
films a base d’amidon de mais et de zéine incorporés des huiles d’écorces d’orange, avec des

valeurs variantes de 0,12 + 0,024 mm a 0,15 + 0,052 mm.

La valeur trouvée dans cette étude est inférieure a celle trouvée par Bojorges et al.

(2020) pour un film d’alginate additionné de curcuma, qui était de 0,096 + 0,002 mm.
V.5.2. Solubilité dans I’eau

D'apres les résultats du Tableau 13, on a observé que la solubilité du film élaboré a

partir d'amidon de mais et de fruit de jujubier est de 33,19 + 3.38 %.

Des travaux conduits par Méité et al. (2022) sur un film a base d’amidon de manioc ont
reportés une solubilité¢ de 32 ,47 %, résultat nettement similaire comparativement avec notre
résultat. Alors que le film qui contient 1’0il essential de géranium (0,5 %) a une solubilité de

33.43 %, c’est le méme résultat qu’on a trouvé.

La valeur de la solubilité trouvée par Carmen ef al. (202) est de I’ordre 87,7 % pour le

film d’amidon de manioc, cette derniere est largement supérieure a notre valeur.

Le pourcentage de solubilité obtenu dans notre travail est supérieur au résultat trouvé
par I’étude de Israel et al. (2019) sur un Films comestibles a base d'amidon de manioc et de

fructoligosaccharides produits par Bacillus subtilis natto qui est entre 16,16 et 25,61%.

Dans une autre étude réalisée par Pankaj (2021) sur les propriétés fonctionnelles des
films bionanocomposites a base de mélange d'amidon et de chitosane pour l'emballage

alimentaire, la solubilité dans 1’eau est 32,70%. C’est une valeur tres proche a notre valeur.
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V.5.3. Absorption d’eau

D’apres les données présentées dans le Tableau 13, I’absorption d’eau de nos films
fabriques est de 58,58 + 1,77 %.

Selon 1’étude menée par Mitantsoa et al. (2021) sur un film a base d’amidon de
manioc amer, I’absorption dans 1’eau est de 91,35 %. Ce résultat est notamment supérieur a

ceux obtenus dans notre étude.

Le taux dabsorption de l'eau est influencé par l'interaction entre les groupes

hydroxyles présents dans I'amidon, le glycerol et les molécules d'eau (Amin et al., 2017).

L'absorption d'eau des films a base d'amidon augmente proportionnellement a
l'augmentation de la teneur en glycérol (Amin et al., 2017).

V.5.4. Teneur en eau

La connaissance de la teneur en humidité des films bioplastiques est importante pour
évaluer leur solubilité et leur perméabilité a la vapeur d'eau. Une humidité plus élevée rend ces
films plus hydrophiles, ce qui entraine une perméabilité a I'eau plus faible (Mitantsao et al.,
2023).

La présence d'eau dans les films bioplastiques, en tant que solvant, favorise les
réactions chimiques ou biochimiques et peut également induire la croissance de micro-

organismes (Mitantsao et al., 2023).

D’apes les données présentées dans le Tableau 13, la teneur en eau du film fabriqué a
partir d'amidon de mais et de Zizyphus lotus est de 11,54 + 0,67%, cette teneur est supérieure a
celle trouvée par Mitantsao et al. (2023) pour un film a base d’amidon de manioc amer avec

une valeur de 8,39 %.

Une étude réalisée par Velasquez et al. (2023) sur les films d’amidon de manioc
contenant des nanocristaux d’amidon de quinoa a différente concentration (0%, 2.5%, 5% et
7.5%) a trouvé des valeurs proches a nos résultats, avec des teneurs variant de 11.8 + 0.4 %, 11
+0.6 105+ 0.3 % et 10.7 £ 0.4%.

La teneur en eau obtenue dans notre étude est inférieure a celle obtenue par Bojorges

etal. (2020), qui est de I’ordre de 23,83 £ 1,05 % pour un film d’alginate additionné de curcuma.
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Une augmentation de la concentration de glycérol entraine une augmentation de la
teneur en eau des films (Belibi et al., 2014).

V.5.5. Etude de biodégradation de film élaboré

Le test de biodégradabilité a montré que le film développé présente un pourcentage de
dégradation de 62,15 % (Tableau 13).

La biodégradabilité du film bioactif élaboré a été évaluée en mesurant la variation de
perte de poids (%) pendant la période d’enfouissement dans le sol (jours). Les résultats de cette

mesure sont présentés dans la Figure 16.
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Figure 16: Perte de poids du film a différents stades d’enfouissement dans le sol.

D’aprés la Figure 16, nous constatons que la perte de poids du film élaboré augmente
progressivement au fil du temps sans atteindre un état d’équilibre, atteignant environ 62,15 %

apres 8 jours. Cela indique que notre film est biodégradable.

La morphologie du film élaboré pendant le test de biodégradation est illustrée dans la
Figure 17.

Figure 17: Suivi de la biodégradation du film développée pendant 8 jours (Originale, 2024).
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L'examen visuel révele clairement que I'échantillon du film présente une déformation
de surface considérable, une perte de transparence et de forme dés le deuxiéme jour
d'enfouissement dans le sol, et qu'il est presque entiérement décomposé a la fin de la période

d'étude, soit 8 jours.

Une étude réalisée par De Menezes Filho et al. (2022) sur des films d’amidon
incorporant un extrait floral de Tabebuia impletiginosa a montré une degradabilité totale, avec

un pourcentage de 100 % apres 30 jours.

La biodégradation des films a base d’amidon dépend de divers facteurs, notamment le
type et I'hnumidité du sol, la présence de microorganismes, ainsi que les propriétés du film

(I’épaisseur, I’absorption d’eau...etc.) (Oluwasina et al., 2019).

V.6. Utilisation d‘emballages bioactifs pour tester leur effet insecticide sur Tribolium

castaneum.

Les résultats du dénombrement de la mortalité des insectes dans les échantillons de
farine d’orge, emballés avec le film du marché et le film bioactif €laboré, tout au long de la
période de conservation a température ambiante pendant 28 jours, sont présentés dans la Figure
18.
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Figure 18: Cinétique de la mortalité des individus de Tribolium castanieum emballés avec le
film du marché et le film bioactif élaboré pendant 28 jours a une température ambiante.
Initialement, les individus emballés avec le film bioactif élaboré montrent une

mortalité nulle (0%) pendant les premiers jours de I'étude. A partir du jour 8, on observe une
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augmentation progressive de la mortalité, ce qui suggere que l'activité insecticide de I'extrait
éthanolique de jujubier sauvage commence a se manifester. Cette mortalité continue
d'augmenter tout au long de I'étude, atteignant 33,34% a la fin des 28 jours. Cela indique que
I'activité insecticide persiste dans le temps mais ne parvient pas a prévenir completement les
déces des individus de Tribolium castanieum sur la durée de I’étude. Comparativement, le film

du marché indiqué une mortalité nulle (0%) tout au long de I'étude.

Cette cinétique a montré que la mortalité est importante par rapport au témoin. Ces
observations suggerent que I'extrait éthanolique de jujubier sauvage présente une activité
insecticide contre les individus de Tribolium castanieum. Le pouvoir insecticide est le résultat

de ’activité biologiques des polyphénols contenu dans 1’extrait de fruit.

Les produits volatils et les polyphénols présents dans la poudre des fruits de Zizyphus
lotus agissent comme un agent anti-appétant, un répulsif et un insecticide pour les insectes. Leur
action semble étre mécanique, provoquant une déshydratation par absorption de l'eau de
I'épicuticule de I'insecte, suivie de la dessiccation et de sa mort (vayias et al., 2008 ; Gauvin et
al., 2003).

Les composés chimiques contenus dans les substances naturelles, notamment les
terpénes, sont responsables de I'activité insecticide. Leur action semble étre plus efficace a des

concentrations élevées (Pcinbon, 2002).

Le résultat que nous avons obtenu pourrait étre attribué a la faible concentration de
notre extrait, étant donné que le taux de mortalité semble augmenter avec la dose du biopesticide

et la quantité des principes actifs (Kim et ahn, 2002).
V.7. Elaboration des Cookies enrichis

V.7.1. Caractérisation physicochimique de la farine de blé et la poudre de lait
V.7.1.1. Farine de blé

Les résultats des analyses physico-chimiques de farine de blé sont mentionnés dans le
Tableau 14.
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Tableau 14: Résultats des analyses physico-chimiques de farine de blé.

Ph 6.79 Prochea 7
Taux de cendre (%) 0,5 Entre 0,56 — 0,67
Taux de gluten (%) 8,34 Entre 8 - 12
Humidité (%) 15 Entre 14,5 - 15

D’aprés les résultats des caractéristiques physico-chimiques de farine de blé, nous

remarquons :

v Une conformité des taux d’humidité et de cendres par rapport aux normes établies par
JORA (2004).

v Une conformité de pH par rapport aux normes établies par AFNOR.

v Une conformité de taux de gluten par rapport aux normes établies par JORA (2004).

V.7.1.2. Poudre de lait

Les résultats des analyses physico-chimiques de la poudre de lait sont mentionnés dans
le Tableau 15.

Tableau 15: Résultats des analyses physico-chimiques de la poudre de lait.

Ph 6,7 + 0,005 6.5+0,2
Acidite titrable (D°) 119+0,1 Max a 18
Humidité (%) 4 Max a5

D’aprés la norme frangaise AFNOR (1986) :

v La valeur maximale de I’humidité de la poudre de lait est de 5%.
v La valeur maximale de I’acidité titrable est de 18D°.
v LepHestde6.5+0.2.

Les résultats obtenus apres I’analyse de la poudre de lait utilisée pour la production
de nos cookies sont conformes a la norme. Ceci indique la bonne qualité physico-chimique de
cette poudre de lait.
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V.7.2. Résultats des analyses physico-chimiques de biscuit

Le Tableau 16 représente les résultats d’analyse physico-chimiques de produit fini.

Tableau 16: Résultats des analyses physico-chimiques de produit fini « cookies ».

Témoin 6.27 3.26
5% 6.38 4.37
10 % 6.39 3.97
20 % 6.41 4.93

Les résultats montrent que :

e Tous les pH sont proches et neutres.
e L’humidité des biscuits est bonne.
La faible différence entre I’humidité des biscuits peut étre expliqué par le degré de

refroidissements avant le conditionnement.

La teneur en humidité est un facteur crucial pour évaluer la qualité des produits de
boulangerie. Elle, ainsi que l'activité de l'eau, sont reconnues comme des éléments déterminants
qui influencent directement la dureté des aliments secs, tels que les biscuits (Romani et al.,

2012).

Selon Mustafa et al. (1986) une faible teneur en humidité peut rendre les biscuits plus

stables et devrait améliorer leur durée de conservation.
V.7.3. Résultats d’analyses sensorielles de biscuit

Les résultats de 1’évaluation des caractéristiques organoleptiques des cookies sont

présentés dans la Figure 19.
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Figure 19: Résultats d’analyses sensorielles.

L'analyse sensorielle des résultats indique que le produit fabriqué est un biscuit de
qualité supérieure, offrant des caractéristiques organoleptiques excellentes.

V.7.3.1. Forme

Les résultats obtenus montrent que la forme des biscuits est généralement acceptable et

appréciée par les dégustateurs, avec des taux d'acceptation allant de 89% a 91,9% pour tous les
biscuits.

Les modifications des dimensions des cookies lors de la cuisson sont dues a la capacité

d'expansion de la farine, a l'action du levain et a I'influence de la chaleur (Rajput ef al., 2017).

V.7.3.2. Fissuration

Les résultats montrent que tous les échantillons sont généralement fissurés. On observe
un pourcentage €élevé pour le témoin (92,3%), suivi par le lot a 5% (85,2%), puis les lots a 10%
(82,3%) et a 20% (82,6%). Cela indique que l'ajout de la farine de jujubier en pourcentages
croissants tend a réduire Iégérement la fissuration des cookies, mais cette caractéristique reste
élevée dans tous les cas.

V.7.3.3. Couleur

Selon les degustateurs, la couleur du témoin et du lot & 10% est la plus appréciée avec
un pourcentage de 92,3%, suivie par les lots a 5% et a 20% de la farine de jujubier. Cela montre

une préférence notable pour la couleur des cookies dans ces deux lots spécifiques, suggérant
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que la farine de jujubier ajouté pourrait influencer positivement I'apparence visuelle de ces

cookies.

La couleur des biscuits se développe principalement pendant la cuisson grace a la
réaction de Maillard entre les protéines et les sucres réducteurs. La caramélisation et la
dextrinisation de I'amidon, qui sont accélérées par la chaleur, influencent également la couleur

des biscuits (Heng et al., 2016).
V.7.3.4. Croustillance

Le témoin a obtenu un pourcentage de croustillance élevé de 90,4%, suivi par le lot a 5% avec
89,5%, le lot a 10% avec 88,5%, et enfin le lot a 20% avec 85,2%. Cela indique que les
dégustateurs ont trouveé la croustillance du témoin légerement supérieure a celle des autres lots,

bien que tous les lots aient obtenu des scores élevés en termes de cette caractéristique.

L’accroissement du taux de protéines pourrait également expliquer la croustillance

observée, résultant de leur interaction lors du développement de la pate (Hoseney et al., 1994).
V.7.3.5. Odeur

Les dégustateurs ont préféré I'odeur du témoin, qui a obtenu un pourcentage élevé
d'appréciation de 90%. En comparaison, les lots a 10%, 20%, et 5% ont également été bien
évalués en termes d'odeur, avec des pourcentages respectifs de 87,6%, 86,1%, et 85,9%.

Cependant, I'odeur du témoin a été Iégérement plus appréciée que celle des autres lots.
V.7.3.6. Gout

Les résultats obtenus montrent que tous les biscuits ont été jugés "bons" par I'ensemble
des dégustateurs, avec des pourcentages variants entre 80% et 86%. Le témoin, avec un go(t
évalué a 91,4%, a servi de référence. Parmi les lots étudiés, celui a 10% a obtenu le pourcentage
le plus élevé de "tres bon godt", soit 85,2%. Il est suivi par le lot a 20% avec 83,5% et le lot a
5% avec 80,2%. Cette comparaison suggere que l'ajout de l'ingrédient en question dans la
proportion de 10% a le plus grand impact positif sur I'appréciation gustative des biscuits, suivie

par les autres proportions dans I'ordre décroissant.
V.7.4. Résultats des analyses microbiologique de biscuit

Le Tableau 17 présente les résultats d’analyses microbiologiques des cookies (10%
FJ).
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Tableau 17: Résultats des analyses microbiologiques de biscuits.

Les germes recherchés Biscuit de jujubier a | Critéres d’acceptation
10% (FJ)

Germes totaux a 30°C Abs 3.10% - 10* (JORA, 1998)

Moisissures Abs 3.10 %- 103 (JORA, 1998)

Escherichia-coli Abs 09-30 (JORA, 1998)

Staphylococcus Aureus Abs 3.102— 10° (JORA, 1998)

Salmonella Abs Absence (JORA, 1998)

Les résultats obtenus montrent que notre biscuit est d’une qualité microbiologique
satisfaisante, marquée par ’absence totale des germes recherchés. Cela est dii & de bonnes
pratiques d’hygiéne et a I'utilisation d’ingrédients de haute qualit¢ microbiologique, ce qui
permet 1’obtention d’un biscuit sain pouvant se conserver pendant une longue durée. La
température de cuisson permet de tuer les microorganismes potentiellement présents, assurant

ainsi la sécurité microbiologique du produit fini.
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Dans ce mémoire, nous avons exploré I’utilisation du fruit du jujubier sauvage dans le
domaine alimentaire. L'objectif principal de cette recherche était d’étudier les principes actifs
du jujubier sauvage provenant de deux régions différentes, de développer un emballage bioactif
a effet insecticide et d’élaborer un biscuit de type cookies enrichi avec la farine de jujubier. A
travers une analyse approfondie et une méthodologie rigoureuse, nous avons pu obtenir des

résultats significatifs.

Les résultats ont indiqué que I'extraction par macération a produit un rendement moyen
pour les deux échantillons de Bouira et de M'Ssila, avec un taux légérement plus élevé pour
celui de M'Ssila, soit 45.6% + 0,2. En comparaison, le rendement pour celui de Bouira était de
44% + 1,02.

Le pH de chaque échantillon de fruit montre une légere acidité : 5,19 + 0,014 pour le
fruit de M'Ssila et 5,14 + 0,007 pour le fruit de Bouira.

L’acidité grasse de chaque échantillon de fruit est de 0,53 = 0,005 pour le fruit de M’sila
et de 0,56 + 0.006 pour le fruit de Bouira.

L'humidité des deux poudres est relativement élevée de 7,50 % pour la poudre du fruit

de M'Ssila et 8.99 % pour la poudre du fruit de Bouira.

Les deux poudres de jujubier sont riches en cendres : 5,86 = 0,31% pour la poudre de
M'Ssila et 4.01 + 0.098 % pour la poudre de Bouira.

L'analyse de la teneur en protéines des deux poudres révele une concentration de 28,7

+ 0,7 mg/g pour la poudre de M'Sila et de 27 + 0,56 mg/g pour la poudre de Bouira.

Le dosage des sucres totaux montre une richesse notable pour les deux poudres, avec
une valeur élevée de 396,66 + 3,33 mg/g pour la poudre de M'Sila et de 286 + 0,67 mg/g pour

la poudre de Bouira.

Le screening phytochimique révele la présence des composés réducteurs, de quinones
libres, des tanins, des glycosides cardiaques, des mucilages et des terpanoides dans les fruits

des deux régions différentes et des saponosides pour le fruit de Mssila seulement.

Concernant les teneurs en composés phénoliques (polyphénols et flavonoides), les
résultats révelent que le zizyphus lotus est riche en ces composés. La méthode de macération
permet d'obtenir un rendement élevé en ces derniers, avec des teneurs variantes entre 990 +
155,56 mg EAG/100 g d'extrait et 1220 + 14,14 EQ/100 g d'extrait pour les polyphénols totaux
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et les flavonoides respectivement pour I'échantillon de Bouira, et250 + 14,14 mg EAG/100 g
d'extrait pour les polyphénols et 283 + 4,24 EQ/100 g d'extrait pour les flavonoides pour
I'échantillon de M'Ssila.

L’évaluation de I’activité antioxydant par le test de DPPH indique que 1’extrait issu de
macération manifeste un pouvoir antiradicalaire envers le DPPH avec une IC50 de 0,0021
mg/ml pour le fruit de Bouira suivie par I’extrait obtenu par le fruit de M’sila avec une IC50 de

0,0026 mg/ml.

Lors de I'analyse des caractéristiques du film bioactif développé, les résultats
indiquent une épaisseur de notre film de 0,06 = 0,03 mm, ce qui suggere que notre film est

extrémement mince et transparent.

Les données obtenues pour la teneur en humidité (11,54 £ 0,67 %) et la solubilité
(33.19 + 3.38 %) sont cruciales pour les applications d'emballage alimentaire, car elles

déterminent la quantité d'eau et de substances solubles présentes dans les films.

L'étude de I'absorption d'eau révele que le film présente une capacité d'absorption d'eau

de 58,58 £ 1,77 %.

L'analyse de la dégradation via le test d'enfouissement dans le sol confirme que notre

film se dégrade rapidement, avec un taux de dégradation de 62,15 % apres 8 jours.

En se basant sur les résultats de I'emballage de la farine altérée par l'insecte Tribolium,
en utilisant le biofilm ¢élaboré, nous avons observé que le film bioactif développé présente une
performance notable dans 1'inhibition de la croissance de Tribolium castaneum, entrainant la

mort de 33,34 % des insectes durant 28 jours. Ceci est comparé au film du marché.

Les résultats suggerent que l'incorporation d'extrait éthanolique de fruit de jujubier
dans le film contribue a préserver la qualité des denrées stockées et a prolonger leur durée de

vie.

L'analyse physicochimique de la farine de blé tendre utilisée pour la fabrication des
cookies confirme sa conformité aux normes en ce qui concerne le pH, l'acidité titrable,

I'humidité, le taux de cendres et le taux de gluten.

L'analyse physicochimique de la poudre de lait utilisée pour la confection des cookies

indique qu'elle respecte les normes en termes de pH, d'acidité titrable et d'humidité.
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L'étude biochimique et microbiologique des produits finis indique que nos biscuits, qu'ils

contiennent 5%, 10% ou 20% de la farine de jujubier, sont conformes aux normes établies.

Selon les résultats du test de dégustation, le biscuit contenant 10 % de fruit de jujubier

a présenté des caractéristiques trés appréciées. Il se distingue par un gotit excellent, une forme

bien arrondie notée entre 81 % et 98 %, une odeur agréable évaluée entre 85 % et 94 %, et une

couleur jugée acceptable.

<\

En perspectives de cette étude, il serait souhaitable :

Utiliser I'huile essentielle de jujubier a la place de I'extrait éthanolique.

Augmenter la concentration de I'extrait éthanolique pour obtenir un résultat plus rapide.
Etudier d'autres caractéristiques du film, comme la stabilité thermique, l'allongement 2 la
rupture, la transparence et la stabilité dans des solutions acides.

Identifier les principes bioactifs responsables de I'activité insecticides du film et
approfondir 1'é¢tude du mécanisme par lequel ces principes sont libérés et réagissent avec
les insectes.

Examiner les effets de conservation a long terme des biscuits enrichis en fruit de jujubier
pour évaluer leur stabilité et leur qualité au fil du temps.

Analyser la qualité nutritionnelle des biscuits (5% FJ, 10% FJ, 20% FJ).

Etudier la qualité microbiologique des autres biscuits (5% FJ, 20% FJ).

Remplacer totalement le sucre utilisé dans la fabrication des biscuits par le sucre bio de la
farine de jujubier.

Eliminer complétement le cacao tout en conservant la couleur brune du jujubier.
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Annexe I: Matériel et réactifs

Centrifugeuse Humidimetre Réfrigérateur plaque chauffante

Micropipette hote chimique

Balance analytique pied a coulisse Bain-marie

(Originale, 2024)
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Les réactifs et les produits utilisés dans la presente étude sont cités comme suite :

e [’éthanol a 96% ;

e Reéactif de Folin-Ciocalteu;

e Carbonate de sodium a 10 % :

e Acide gallique ;

e Laquercétine;

e Trichlorure d’aluminium AICI3 ;
e Milieu de culture Plate Count Agar (PCA) ;
e Eau physiologique ;

e DPPH;

e Milieu de culture OGA ;

e Milieu de culture VRBL ;

e Milieu de culture Chapman ;
e Milieu Hektoen ;

e Glucose

e BSA (Bovine Serum Albumin).
e Glycérol.

e Réactif d’Anthrone ;

e Réactif de Bradford ;

e Acide chrlohydrique (HCI) ;

e Acide sulfurique (H2SO4) ;

e Chloroforme ;

e Hydroxyde de sodium (NaOH) ;
e Hydroxyde de potassium (KOH) ;
e Chlorure ferrique (FeClI3).
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1.Préparation des réactifs
1.1. Préparation du réactif de Bradford

100 mg du bleu brillant de Coomassie G-250 sont dissous dans 50 mL d’éthanol
absolu. Apreés agitation et solubilisation, 100 mL d’acide phosphorique a 85% ont été ajoutés
au mélange et le volume du réactif a été ajusté a 1000 mL avec I’eau distillée. Apres filtration,

le réactif a été conservé a froid (Noble et Bailey, 2009).
1.2. Préparation du réactif d’anthrone

Le réactif d’anthrone a été préparé comme suit: a 150 mg d’anthrone sont ajoutés 75
mL d’acide sulfurique concentré et 25 mL d’eau distillée. Une solution limpide de couleur verte

est obtenue et stockée a I’obscurité.
2.Composition Des Solutions Utilisées

2.1. Préparation de la solution de Chlorure d’aluminium (AICL3) a 2 %
*2gdeAICL3

® 100 ml d'eau distillee

2.2. Préparation de la solution de carbonate de sodium (Na2Co3) a 10 %
® 20 g (Na2Co3)

* 200 ml d'eau distillee

2.3. Préparation de la solution de DPPH

*® 0.0197 g de DPPH

¢ 100 ml d'éthanol
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Annexes |1 : Elaboration de film bioactif

Ecouler la solution . . i
filmo Cg)nueesurausr?eml; ue et Ajoute de 8 ml d"extrait Chaqﬁ?ge ali pain-
gene surune plag éthanolique de fruits de marie a 80 C° sous
boites pétri en verre et . agitation constante
o i Zizyphus lotus 9
laissée pendant 1 semaine pendant 1 heure

BRR el

~ ;

il

[ Les films secs sont manuellement et délicatement découlés ]
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Annexe Il : Courbe d’étalonnage

1. courbe d’étalonnage des protéines

Tableau 1 : Préparation de la gamme étalon pour doser les protéines.

Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

SolutionBSA (ul| 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 | 100

Eau distille (ul) | 100 | 90 80 70 60 | 50 | 40 30 20 10 0

R. bradford (ml) 4 4 4 4 4 4 4 4 4 4 4

[BSA] (mg/ml) 0 |015|030|045|060|0.75|090 |105|120135]| 15

0,8
0,7 y=0,7251x-0,0081
0,6 R?=0,9992
0,5
0,4
0,3
0,2
0,1

DO

01 0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2

CONCENTRATION (MG/ML)

Figure 01 : Courbe d’étalonnage des protéines.
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2. Courbe d’étalonnage des sucres

Tableau 2 : Préparation de la gamme étalon pour doser les sucres.

Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube | Tube
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
SolutionBSA (ul| 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 | 100
Eau distille (ul) | 100 | 90 80 70 60 50 40 30 20 10 0
R. Anthrone (ml)| 4 4 4 4 4 4 4 4 4 4 4

[Glucose] 0 01 (0203|0405 ]06 |07 )|08]|09 1
(mg/ml)
0,7
0,6 y =0,6019x + 0,0283
R? = 0,9927
0,5
0O o3
0,2
0,1
0
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2

concentration (mg/ml)

Figure 02 : Courbe d’étalonnage des sucres.

3. Courbe d’étalonnage des polyphénols
Tableau 3 : Concentrations obtenues de la gamme des dilutions de 1’acide gallique.

Concentration 0.02 0.04 006 0.08 0.1 012 014 016 0.18 0.2
(mg/ml)

DO 0.134 0.268 0.354 0.406 0.492 0.598 0.704 0.806 0.9 1.014
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1,2

. | y = 4,8364x + 0,0324

R?=0,9951
08
g 0,6 -

04
0,2

D T T

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25

Concentration (mg/ml)

Figure 03: Courbe d’étalonnage des polyphénols.
4. courbe d’étalonnage des flavonoides

Tableau 4 : Concentrations obtenues de la gamme des dilutions de la quercétine.

Concentration (mg/ml)  0.0041 0.016 0.033 0.066 0.125
DO 0.083 0.187 0.378 0.621 1.3
1,4
."
1,2
y =9,5011x + 0,029
1 R?=0,9969
00,8
Do e
0,4 O
0,2 o
Ca
0e
0 0,05 0,1 0,15

concentration (mg/ml)

Figure 04: Courbe d’étalonnage des flavonoides.
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Annexe 1V: Présentation du groupe BIMO

1. Historique

Le groupe BIMO-INDUSTRIE est issu de la société crée en 1975 dans la région de
T1ZI-OUZOU sous ’appellation de « BISCUITRIE DU MAGHREB ».

En 1984, le groupe crée une nouvelle biscuiterie dans la zone industrielle de BABA-
ALI avec une nouvelle marque dénommée « BISCUITRIE MODERNE » BIMO par
abreéviation.
2. Les unités du groupe BIMO :

Actuellement, ce groupe dispose de 06 unités de production travaillant toutes dans le
secteur de I’industrie agro-alimentaire.
Celles-ci sont :
= Deux 02 unités de biscuiterie, I'une a Boghni wilaya de TIZI-OUZOU, I’autre a

BABA-ALLI.

= Une 01 unité de chocolaterie a BABA-ALL.

= Une 01 unité de transformation des feves de cacao 8 BABA-ALI.
=  Une 01 unité de confiserie BULLE D’OR a TIZI-OUZOU.

= Une 01 unité de gaufretterie a BABA-ALL.

3. Présentation de I’unité de biscuiterie :
Elle été créé pour la premiére fois en 1984 dont :
%+ Sa raison sociale « biscuiterie moderne ». Statut juridique SARL.
3.1. Composition de I’unité biscuiterie :
Cette unité dispose d’une installation technique de :
v Deux laboratoires ou se font les analyses ;

v Département de production ;
v’ Département de maintenance ;

Un magasin de réception des matiéres premieres autre que la farine et le sucre.
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Annexe V: Fiche d’analyses sensorielles

[ Fiche d’analyses sensorielle ]

Nom et prénom : ..................... Date:...............

e Veuillez-nous précisez :

Homme |:| femme |:|

Moins de 30 ans|:| 30a40ans [ | plus de 40 ans D

e Consommez-vous des hiscuits :
Au moins 1 fois / semaine |:| Au moins 1 fois / mois |:| Jamais |:|

Nous testons actuellement des biscuits « cookies ». Afin de mieux répondre a vos
attentes, nous vous proposons de déguster ces biscuits et de nous donner votre avis sur leur qualité
gustative. Veuillez examiner et golter chaque échantillon de biscuit, puis donnez une note de 1 a
10.

Echantillons Témoin CJ 5% CJ 10% CJ 20%

Caractéristiques

Forme

Fissuration

Couleur

Dureté

Odeur

Golt

Etat de surface




Résumé

Dans ce mémoire, nous avons exploré la possibilité de 1’utilisation du fruit du jujubier
sauvage (Zizyphus lotus) dans le domaine alimentaire. La recherche avait trois objectifs
principaux. Notre premiere partie de travail consiste en une caractérisation du jujubier
provenant de deux régions : Bouira et M'sila. L’extrait obtenu par macération a révélé une haute
teneur en polypheénols et flavonoides, une richesse en sucre et en protéines, avec une activité
antioxydante importante. La deuxiéme partie consiste a élaborer un film bioactif et
biodégradable a base d’amidon de mais contenant 1’extrait éthanolique de fruit de jujubier et a
évaluer son effet insecticide contre le Tribolium castaneum. La troisiéme partie a été réalisée
au sein de I'unité biscuitiere BIMO. Son objectif était d'‘évaluer la contribution de I'incorporation
de la farine de fruit de jujubier sauvage dans les cookies. Nous avons effectué trois essais de
fabrication de biscuits de type « Cookies » avec des pourcentages de 5 %, 10 % et 20 % de
farine de jujubier. Des analyses physico-chimiques ont été réalisées sur les trois types de

biscuits, ainsi qu'une analyse microbiologique.

Mots clés : jujubier sauvage, principes actifs, film bioactif, biodégradable, insecticides,
cookies.



Abstract

We explored the potential use of the fruit of the wild jujube tree (Ziziphus lotus) in the
food industry. The research had three main objectives. The first part of our work involves the
characterization of the jujube tree from two regions: Bouira and M'sila. The extract obtained by
maceration revealed a high content of polyphenols and flavonoids, a richness in sugar and
proteins, with significant antioxidant activity. The second part involves developing a bioactive
and biodegradable film based on corn starch containing the ethanolic extract of jujube fruit and
evaluating its insecticidal effect against Tribolium castaneum. The third part was carried out at
the BIMO biscuit unit. Its objective was to evaluate the contribution of incorporating wild
jujube fruit flour into cookies. We conducted three trials of cookie manufacturing with 5%,
10%, and 20% jujube flour. Physico-chemical analyses were performed on the three types of

cookies, as well as a microbiological analysis.
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