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Introduction

De nombreux produits alimentaires sont naturellement périssables et nécessitent
une protection contre la détérioration biochimigue et microbienne qui se produit lors de

la préparation, du stockage et de la distribution du produit.

L’altération d’un produit alimentaire est caractérisée par des dommages physiques,
des changements chimiques (oxydation, changements de couleur) ou I’apparition de
godts désagréables et de mauvaises odeurs causées surtout par la croissance microbienne
[Gram et al., 2002].

Pour lutter contre ces facteurs d’altérations, plusieurs techniques de conservation
sont utilisées telles que la chaleur (pasteurisation, stérilisation), le froid (réfrigération,
congélation), le conditionnement sous atmosphére modifiée, la séparation et

I’élimination de I’eau, les additifs (ajout d’un agent conservateur).

Le conservateur alimentaire est une sorte d'additif alimentaire, qui peut tuer les
micro-organismes ou inhiber leur prolifération et réduire la détérioration des aliments
au cours du processus de production, de transport et de vente. Les conservateurs utilises
dans les entreprises alimentaires sont principalement divisés en deux catégories : les
conservateurs chimiques et les conservateurs naturels. Actuellement, l'utilisation de
conservateurs chimiques est beaucoup plus répandue. Cependant, la cancérogénicite, la
tératogenicité et l'intoxication alimentaire causées par ces conservateurs ont incité les
gens a continuer a rechercher des conservateurs alimentaires naturel a large spectre
d'activités antioxydantes et antimicrobiennes, hautement efficace et peu toxique, en

particulier ceux extraits de plantes medicinales [Ju et al., 2017].

Les huiles essentielles sont des liquides aromatiques et volatils extraits de matiéres
veégétales, telles que les fleurs, les racines, I'écorce, les feuilles, les graines, les fruits, le
bois et la plante entiére. Les huiles essentielles comme conservateurs naturels ont fait
I'objet de recherches et de développements ces dernieres années en raison de leur fort
pouvoir antibactérien, elles sont également la principale direction de développement des

conservateurs a l'avenir [Ju et al., 2019].
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Dans ce contexte, nous nous sommes intéressés a étudier la possibilité de conserver
des produits alimentaire grace a l'utilisation des huiles essentielles extraites de plante
aromatique et medicinale.

Cette présente étude comporte une introduction, conclusion générale et deux parties

La premiere partie est une synthése bibliographique sur la conservation des

aliments, les huiles essentielles et leur propriété conservatrice.

La deuxiéme partie le traitement d’un article qui parle sur 1’effet I'incorporation
des huiles essentielles extraites de noyaux d'abricot (Prunus armeniaca) dans des films

de chitosane comme matériau d'emballage alimentaire actif.
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chapitre 1 : la conservation des aliments

1 Généralité
La conservation des aliments est une action ou une méthode permettant de
maintenir les aliments a un niveau souhaité de propriétés ou de nature pour en tirer le

maximum de bénéfices [Rahman, 2007] ; [Haouli Bouziani Hocine].

La consommation d'aliments frais est toujours préférable car la conservation
diminue la valeur nutritive des produits. Autrement dit, les aliments conservés sont

moins bons pour la santé que les aliments frais [Maas-van Berkel et al., 2005].

Les principales raisons de la conservation des aliments sont de surmonter une
mauvaise planification de la production agricole ; de produire des produits a valeur
ajoutée et de meilleure qualité en termes de propriétés nutritionnelles, fonctionnelles,
pratiques et sensorielles améliorées ; et de fournir une variation du régime
alimentaire [RAHMAN, 1999] ; [Merrad, 2020].

Les objectifs de la conservation des aliments sont :

- Préserver la qualité.

- Eliminer les agents pathogénes.

- Eviter d’éventuelles intoxications alimentaires.

- Eliminer ou réduire les microorganismes responsables de la détérioration.

- préserver leur comestibilité et leurs propriétés gustatives et nutritives [Merrad,
2020].

2 Historique
L'homme, depuis des siécles, a recherché tous les moyens pour conserver les
denrées alimentaires afin d'assurer sa survie en période de disette (fin de I’hiver, moindre

productivité ...).

Depuis des millénaires, les fermentations sont utilisées pour conserver les aliments
tout en améliorant leurs propriétés organoleptiques (odeur, goQt), pour la préparation du

pain, de boissons alcoolisées (vin et biére), de vinaigre et de fromages. Les Sumériens
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maitrisaient déja la fermentation du pain et de la biere 8 000 ans avant J.C. La fabrication
du vin remonte a plus de 10 000 ans et on peut imaginer que celle du vinaigre est aussi
ancienne puisqu’il s’agit d’'une « maladie du vin ». Les Babyloniens (5 000 ans avant
J.C.) le fabriquaient a partir du vin de palme. Les origines du fromage remontent au
Néolithique (10 000 ans avant J.C.), quand les hommes commencent a domestiquer les
chévres et les brebis pour faire de I'élevage et consommer le lait produit par les animaux
[Bourdeau, 1894].

Depuis longtemps, la salaison permettait de garder les viandes et les poissons
lorsqu’elle s’accompagnait de séchage ou de fumage. Les Romains conservaient dans la

saumure, les olives, radis et autres légumes

On connait aussi depuis longtemps les vertus de conservation du froid: ainsi, les
Romains enveloppaient-ils de neige et de glace (rapportées par des milliers d’esclaves
des sommets des montagnes) les poissons du Rhin pour les transporter a Rome [Laurent,
1986].

Vers 1790, Nicolas Appert invente un procédé de conservation des aliments, par
la chaleur et dans des récipients hermétiquement clos : I’appertisation. C’est, d’ailleurs,
dans le cadre d’un concours organisé par Napoléon ler visant a récompenser le meilleur
procédé de conservation de la nourriture destinée aux armées que le procédé sera
vraiment mis au point apres de multiples essais. En 1810, le secret du procéde est dévoilé
dans une publication intitulée « le livre de tous les ménages ». Des lors, la fabrication
familiale des conserves se développe et des 1814, la Grande-Bretagne exploite
industriellement le procédé. Cette technique sera par la suite perfectionnée (utilisation
de récipients en fer-blanc) et diversifiée avec notamment la pasteurisation et la
stérilisation UHT [Appert, 1810].

C'est vers le milieu du XIXe siécle que les premieres machines industrielles a
réfrigérer sont mises au point: a Londres en 1834 par Jacob Perkins et en France en 1859

par Ferdinand Carré [Laurent, 1986].

Appliquant ces inventions au transport des denrees périssables, Charles Tellier

affrete les premiers navires frigorifiques qui effectuent, a partir de 1875, la liaison
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Argentine-France chargés de viande congelée. Il annonce ainsi le formidable essor des
transports frigorifiques de viandes et de produits végétaux d’Amérique du Sud et
d’Océanie, qui révolutionnera apres 1880 l'approvisionnement du Vieux Continent. En
1913 est fabriqué a Chicago le premier réfrigérateur domestique a électricité ; l'usage
s'en répand dans les ménages américains, puis européens. Dans les années 1960, le

congélateur vient compléter la gamme du froid domestique [Barrau and Peeters, 1972].

C'est en 1905 que les premiers brevets américains et anglais font leur apparition
avec l'utilisation de la radiation ionisante pour tuer des bactéries dans I'alimentation.
Aujourd'hui, les autorités de santé et de sécurité de plus de quarante pays dans le monde
ont approuvé l'irradiation de plus de soixante aliments différents, allant des épices aux

grains en passant par le poulet désosse, le beeuf, les fruits et les Iégumes [van Kooij].

3 Les microorganismes d’altération des denrées alimentaire durant la
conservation

L'altération des aliments peut avoir deux origines : microbiologique et/ou biochimique.

L'altération microbiologique concerne le godt ou l'apparence du produit (texture,

couleur, apparence visqueuse, présence de gaz), alors que celle d’origine biochimique a

un impact sur le godt et la texture [in't Veld, 1996] ; [Rosset et al., 2002] ; [Remenant

etal., 2015].

L'altération microbiologique est plus rapide et plus manifeste dans les aliments a
base de protéines tels que les viandes, les volailles, les poissons, les fruits de mer et les
produits laitiers. Ces denrées sont riches en nutriments et présentent un pH neutre ou
faiblement acide et un taux d'humidité élevé permettant le développement d'une large
gamme de microorganismes. La réfrigeration n'empéche pas mais freine seulement le

développement des microorganismes d'altération psychrotrophes [Benner Jr, 2014].

Les germes d'altération se subdivisent comme suit , selon qu’ils appartiennent aux
groupes des bacilles Gram négatifs ou positifs (c’est a dire selon les résultats obtenus
apres réalisation d’une réaction de coloration mise au point par Gram), des levures ou

des moisissures [Rosset et al., 2002].
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3.1 Bacilles Gram négatifs

Pseudomonas est un microorganisme se développant tout particulierement dans les
aliments, a activité de I’eau (Aw) élevée, conservés sous aérobiose, comme les viandes
rouges, les poissons, les volailles et les produits laitiers. [Rawat, 2015] D'autres bacilles
Gram - peuvent également se développer rapidement aux températures de refrigération
: Aeromonas, Photobacterium, Vibrio... Ces bactéries peuvent contribuer a l'altération
des viandes rouges, des viandes salées ou fumées, des volailles, des poissons, des fruits
de mer, du lait et des produits laitiers. Les bactéries du genre Vibrio sont pour la plupart

halophiles et se développent dans les fruits de mer et les viandes salées ou sechees.

A des températures supérieures a +5/+10°C, les Enterobacteriacae (Enterobacter,

Erwinia, Proteus...) peuvent se développer de maniére prédominante [Rosset et al.,
2002] ; [Rawat, 2015] ; [Petruzzi et al., 2017].

3.2 Bacilles Gram positifs
Beaucoup d'aliments sont soumis a un chauffage ou a une pasteurisation. Les
microorganismes sporulés, tels que Bacillus et Clostridium, peuvent survivre a ces

traitements thermiques. Leur croissance est plus lente que celle des bactéries Gram -.

Les germes du genre Bacillus se développent généralement en aérobiose, et, pour
certains, a des températures de 0/+2°C. Ceux du genre Clostridium sont, en majorité,
anaérobies et se multiplient a partir de 15°C [Rosset et al., 2002] ; [Petruzzi et al.,
2017].

3.3 Levures et moisissures
Les levures et les moisissures sont largement présentes dans les denrées
alimentaires. Ceci s'explique par le fait qu'elles peuvent y utiliser une large variété de
substrats tels que les pectines et d'autres hydrates de carbone, les acides organiques, les
protéines et les lipides. De plus, elles tolérent des valeurs basses de pH, d’Aw, de
tempeérature, ainsi que la présence de conservateurs. Elles peuvent méme utiliser des
ingrédients comme des acides lactiques, citriques et acetiques qui ont un effet inhibiteur

sur la croissance de nombreux microorganismes.
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Les altérations résultant de leur croissance sont de nature sensorielle : couche
visqueuse, développement de zones colorées a la surface des denrées, production
d'acides, de gaz, d'alcool, développement d'odeurs ou de golts anormaux [in't Veld,
1996] ; [Rosset et al., 2002].

4 Les méthodes de conservations des denrées alimentaires

4.1 Conservation par la chaleur
La chaleur est la méthode la plus couramment utilisée pour la conservation des
aliments. Il existe différents degrés de conservation par la chaleur qui dictent en fin de
compte le type de produit final fabriqué, les termes utilisés étant pasteurisation et

stérilisation.

Cependant, pour étre efficaces, ces procédés doivent étre réalisés sous une
combinaison de contrdle strict de la température et du temps afin de garantir la
destruction des micro-organismes pathogenes et non pathogenes. Ces mémes facteurs
provoguent également I'inactivation thermique des enzymes alimentaires et une certaine

destruction des constituants alimentaires [Prokopov and Tanchev, 2007].

Pasteurisation : Cette technique consiste a chauffer le produit a des températures
un peu inférieures a 100°C (en général 70 a 80°C selon les bactéries) et la durée de

quelques secondes a quelques minutes [Boudeka et al., 2021].

Tous les microorganismes n’étant pas élimines par la pasteurisation, ce traitement

thermique doit étre suivi d’un brusque refroidissement.
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Tableau 1: Les différentes techniques de pasteurisation [MESSAOUDI et al., 2021].

Nom de la technique de Traitement
Pasteurisation Température | Durée de Exemples
appliquée traitement

La pasteurisation basse 63-65 °C Quelques Ovoproduits, biere,
minutes soda

La pasteurisation haute 70-75 °C Lait, jus de fruits, semi-

Conserves, potage

Le flash pasteurisation +95 °C Quelques Lait, jus de fruits

secondes

Stérilisation : Contrairement a la Pasteurisation, la stérilisation est une technique

visant a éliminer toute forme microbienne vivante, y compris les spores, grace a des

températures supérieures a 100°C (120°C en moyenne) [Boudeka et al., 2021].

Tableau 2: Les différentes techniques de stérilisation [MESSAOUDI et al., 2021]

Nom de la technique de Traitement

stérilisation Température | Durée de Exemples
appliquée traitement

La stérilisation classique 110a 115°C | Quelques Lait, viandes, Iégumes,

minutes poisson

La stérilisation par ultra 140 a 150 °C | Quelques Lait, cremes fraiche

Haute temperature (UHT) | par secondes liquide,
injection de potage, jus de fruit
vapeur

4.2 Conservation par le froid

Le froid arréte ou ralentit I'activité cellulaire, les réactions enzymatiques et le

développement des micro-organismes. Il prolonge ainsi la durée de vie des denrées

alimentaires en

limitant

leur

altération.

Néanmoins,

les micro-organismes
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éventuellement présents ne sont pas détruits et peuvent reprendre leur activité des le

retour a une température favorable.

La réfrigération et la congélation des produits ont été largement appliqué pour la
conservation des légumes a feuille, des épices et de produits laitiers pour maintenir les

attributs sensoriels et qualites nutritionnelles [Sridhar et al., 2021].

4.3 Conservation par abaissement de I’activité de ’eau (aw)

L'activité de I'eau peut étre réduite en éliminant partiellement I'eau (séchage,
0smose inverse, concentration) ou en ajoutant des substances qui augmentent la pression
osmotique de I'aliment ou des milieux tels que les sucres, I'éthanol, le glycérol, les sels,
etc.

la majorité des micro-organismes sont sensibles a I'état de l'eau dans leur
environnement immeédiat et ils ne peuvent rester métaboliquement actifs que dans une

gamme étroite d'activités hydriques élevées [Prokopov and Tanchev, 2007].

4.4 Conservation par réduction de pH
En général, fruits, doux les boissons, le vinaigre et le vin ont des valeurs de pH
basses auxquelles la plupart des bactéries ne se développeront pas, et ces produits ont
de bonnes qualités de conservation. La plupart des viandes, des fruits de mer et du lait
cru ont des valeurs de pH supérieures a 5.6, qui les rendent sensibles a la détérioration

bactérienne.

Les Iégumes ont également des valeurs de pH assez élevées et sont plus sujets a la

détérioration bactérienne.

Habituellement, le taux de croissance diminue lorsque le pH descend en dessous
de la valeur optimale. En approchant du pH limite inférieur pour la croissance, les
microorganismes sont d’abord inhibés et finalement tués. Le degré d'inhibition

augmente a mesure que le pH diminue et cette relation est linéaire [Rahman, 2007].

La réduction du pH des produits alimentaires peut étre réalisée par deux méthodes
[Murielle, 2009] :

11
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4.4.1 Acidification
Consiste a I’ajout d’un acide organique (comme 1’acide acétique) ou un ingrédient

acide (comme le citron) a un aliment qui est initialement peu acide.

4.4.2 Lafermentation
Dans la transformation des aliments, la fermentation peut étre considérée comme
un processus par lequel, a I'aide de micro-organismes comme les levures ou les bactéries,
dans des conditions anaérobies, les glucides sont transformés en alcool ou en acides
organiques. Le sucre naturel présent dans les aliments crus ainsi que le sucre ajouté sont
convertis en acide pendant cette période. Par I'action des bacteéries lactiques, la saveur,

la texture et toutes les autres caractéristiques sont formées [Joardder and Masud, 2019]

5 Les conservateurs alimentaires

Les produits microbiostatiques ou microbicides susceptibles d’étre ajoutés aux
aliments sont qualifiés de conservateurs alimentaires. Un bon conservateur alimentaire
doit étre bactéricide plutdét que bactériostatique ; il doit agir sur les levures et les
champignons, il doit étre actif sur les germes pathogénes et sur ceux responsables
d’altération, il doit étre stable et inoffensif et sans action sur la valeur nutritionnelle

[BOUZIDI, 2016].

On distingue deux types de conservateurs avec des réles et des actions bien spécifiques :

. Des conservateurs alimentaires d’origines chimiques
. Des conservateurs alimentaires d’origines naturelle
5.1 Les conservateurs alimentaires d’origines chimiques

Parmi les additifs alimentaires, on distingue les conservateurs chimiques qui sont

utilisés dans le but de prolonger la durée de conservation des aliments.

Les conservateurs chimiques généralement reconnus comme srs (GRAS) sont

résumes dans le tableau N° (3)

12
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Tableau 3: Résumé de certains conservateurs alimentaires chimiques GRAS [Silva

and Lidon, 2016]

Conservateur

Organismes affectés

Aliment concerné

acide propionique

propionates

Moisissures

Pain, gateaux, certains fromages

Acide sorbique et sorbates

Levures et moisissures

Fromages a pate dure, figues,
Sirops,

Vinaigrettes, gelées

Acide benzoique et benzoal

Moisissures

Légumes au vinaigre, confitures et
gelées a faible teneur en glucides,
fruits confits, semi-conserves de

produits de la péche, sauces

Dioxyde de soufre et sulfite

levures, champignons et

fruits secs, vin

bactéries Vinification, jus de citron (ne
a utiliser dans les viandes ou
autres aliments reconnus comme
sources de thiamine)
Nitrite de sodium Clostridium Preparations de salaison

Parabénes

Levures et moisissures

Produits de boulangerie, boissons
Cornichons, sauces

Vinaigrettes

5.2  Les conservateurs alimentaires d’origines naturelle

Bien que les conservateurs chimiques empéchent la croissance microbienne, leur

sécurité est remise en question par un segment croissant de consommateurs. De plus, la

demande des consommateurs pour des produits alimentaires naturels, frais, sans additifs

chimiques est en perpétuelle croissance.
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Récemment, on s'intéresse au développement de conservateurs naturels a partir des
plantes, d'animaux ou des micro-organismes qui allongent la durée de vie utile des
produits aliment [Batiha et al., 2021].

Les conservateurs naturels d’origine végétale : La plupart de ces composés sont
des épices, des herbes et des huiles essentielles isolées de plants , comme l'origan, le
basilic, la cannelle, le clou de girofle, le thym, I'ail de romarin et parmi beaucoup d'autres
[Mendonca et al., 2018].

Les conservateurs naturels d’origine animal : Les enzymes représentent un autre
groupe de composés naturels qui ont trouvé une application dans les aliments en tant
que conservateurs valides. Le lysozyme, par exemple, est une enzyme lytique présente
dans les aliments, tels que le lait et les ceufs, qui peut hydrolyser les liaisons -1,4 entre
I'acide N-acétylmuramique et la N-acétylglucosamine .Commercialement, le lysozyme
a été utilisé principalement pour empécher le gonflement tardif des fromages a pate mi-

dure, causé par Clostridium tyrobutyricum [Branen and Davidson, 2004].

Le chitosane provient de la désacétylation partielle de la chitine, qui est un
polysaccharide linéaire polycationique naturel que I'on trouve principalement dans les
coquilles de crustacés marins , Il a été documenté que le chitosane a une propriété
filmogéne pour une utilisation comme film ou revétement comestible, pour réduire la
transmission de la vapeur d'eau et de l'oxygene, réduire le taux de respiration et

augmenter la durée de conservation des fruits [Saeed et al., 2019].

Les conservateurs naturels d’origine microbiennes : Certains micro-organismes et
leurs dérivés empéchent naturellement la croissance d'autres, ces microbes ont été vantés
pour leur capacité a inhiber la croissance de micro-organismes d'altération et pathogenes
dans les systemes alimentaires. La durée de conservation des aliments est prolongée
lorsqu'ils sont utilisés et leur sécurité et leur qualité sont améliorées en conséquence
[Quinto et al., 2019].

La nisine est un polypeptide produit par Lactococcus lactis spp. Il a été approuvé
comme additif alimentaire avec le statut GRAS dans plus de 50 pays a travers le monde.

Il a un spectre d'activité relativement large contre diverses bactéries lactiques et d'autres
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bactéries Gram-positives. De plus, il est particulierement efficace contre les spores
bactériennes résistantes a la chaleur de Clostridium botulinum et contre les pathogenes
d'origine alimentaire tels que L. monocytogenes, S. aureus ou B. cereus [Galvez et al.,
2007].

6 Les conservateurs alimentaires issues de plantes aromatiques et médicinales
Les plantes médicinales et aromatiques (PMA) sont trés importantes dans divers
domaines, tels que la pharmacie, la parfumerie et industries cosmétiques et alimentaires.
Les PMA constituent un pourcentage élevé de la flore naturelle, 80% de la population
mondiale utilise médicaments traditionnels a base de PAM pour traiter divers problémes
de santé humaine. Plus de 9000 plantes indigenes ont été identifiés et enregistrés pour
leurs propriétés curatives, et environ 1500 espéces sont connues pour leur aréme et leur

saveur [Laranjo et al., 2017].

Les PMA sont utilisés dans notre gastronomie depuis I'’Antiquité, mais l'application
potentielle de leurs huiles essentielles (HE) dans les aliments a n'ont été signalés que
plus récemment [Burt, 2004]. Néanmoins, les HE des PAM jouent un réle dans la
sécurité alimentaire. Elles ont le potentiel d'étre utilisées comme agent de conservation
alimentaire pour les céréales, les grains, les légumineuses, les fruits et les légumes
[Laranjo et al., 2019].

Les huiles essentielles des plantes aromatiques et médicinales ont des propriétés
antimicrobiennes et de conservation des aliments prononcées car elles sont composées
d'une variété de constituants actifs (par exemple, terpénes, terpénoides, caroténoides,
coumarines, curcumines) qui ont une grande importance dans I'industrie alimentaire et
ils jouent un réle important dans la résistance aux agents pathogénes [Pandey et al.,
2017].
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1 Généralité sur les huiles essentielles
1.1 Historigue
Les premiéres preuves de fabrication et d’utilisation des HEs datent de I’an 3000
avant J.C. Ces utilisations concernaient différents domaines : parfumerie, médecine,

rites religieux, coutumes paiennes, alimentation, etc...[Adlard, 2010].

Les HEs semblent donc avoir accompagné la civilisation humaine depuis ses
premiéres geneses. Les égyptiens, puis les grecs et les romains ont employé diverses
matiéres premieres végétales ainsi que les produits qui en découlent, notamment les
huiles essentielles. L’étape byzantine de la civilisation a permis 1’instauration des bases
de la distillation et, avec la civilisation musulmane, 1’huile essentielle devient un des

principaux produits de commercialisation internationale.

Ainsi, vers 1’an mille, Avicenne, médecin et scientifique persan, a défini
précisément le procédé d’entrailnement a la vapeur. L’Iran et la Syrie deviennent a cette
époque les principaux centres de production de divers types d’extraits aromatiques

[Bouguerra].

Parall¢lement, leurs utilisations s’est vue croitre grace a 1’avénement de
I’aromathérapie, terme crée par René-Maurice Gattefosse en 1928, qui a mene de
nombreux travaux concernant les HES, notamment leurs propriétés ; ces résultats seront

a I’origine de nombreuses autres recherches [Besombes, 2008].

1.2 Définition
Le terme « huile essentielle » a été inventé au 16ieme siecle par le médecin Suisse
Parascelsus Von HOHENHEIM pour désigner le composé actif d’un reméde naturel. Il
existe aujourd’hui approximativement 3000 huiles essentielles, dont environ 300 sont

réellement commercialisées, destinées principalement a 1’industrie des ardmes et des

parfums [Burt, 2004].

Les huiles essentielles, également appelées huiles odoriférantes volatiles, sont

aromatiques liquides huileux extraits de différentes parties de plantes, par exemple,
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feuilles, pelures, écorces, fleurs, bourgeons, graines, etc. elles peuvent étre extrait de

matiéres végétales par plusieurs méthodes, distillation a la vapeur, expression, etc.

Parmi toutes les méthodes, par exemple, méthode de distillation a la vapeur a été
largement utilisé, en particulier pour production a I'échelle commerciale. Les huiles
essentielles ont été largement utilisées comme nourriture saveurs ; Elles sont présentent
dans de nombreuses plantes différentes, en particulier les plantes aromatiques, varient
en odeur et en saveur, qui sont régies par les types et la quantité de constituants présents

dans les huiles [Tongnuanchan and Benjakul, 2014].

Les huiles essentielles sont produites dans le cytoplasme des cellules sécrétrices et
s’accumulent en général dans des cellules glandulaires spécialisées, situées en surface
de la cellule et recouvertes d’une cuticule. Ensuite, elles sont stockées dans des cellules
dites cellules a huiles essentielles, dans des poils sécréteurs, dans des poches sécrétrices

ou dans des canaux sécréteurs [Boz et al., 2009].

2 Localisation dans la plante

Les huiles essentielles sont genéralement formées sous forme de métabolites
secondaires. Dans de nombreux cas, ils sont stockes dans des cellules non différenciées
(Lauraceae) ou des organes secrétes, tels que des poils glandulaires (Lamiaceae et
Asteraceae), des canaux sécretoires (schizogenes chez Myrtaceae et schizolysigéne chez
les Rutacées), ou cavités (Coniferes). Parfois, I'huile essentielle ne se forme pas dans la
plante elle-méme, mais il est produit par hydrolyse de certains composés presents dans
la plante, comme c'est le cas de la valériane ou de I'ail [Chamorro et al., 2012] ; [Rios,
2016].

En ce qui concerne leur localisation, les huiles essentielles peuvent se former dans
toutes les parties de la plante, y compris les parties aériennes, généralement compose de
fleurs, de feuilles et de tiges (camomille, menthe poivrée, lavande); écorce (cannelle);
fruits (anis); graines (noix de muscade); ainsi que dans la racine et les rhizomes

(curcuma et gingembre) [Rios, 2016].
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Figure 1: Poches schizogenes d'une Figure 2: Cellule sécrétrice d'huile
feuille d'eucalyptus citronnée vues essentielle  dans un rhizome de
en  microscopie  électronique  a gingembre (Zingiber officinale
balayage (image colorisée, x204) Roscoe) au microscope
[Svoboda and Svoboda, 2000] électronique & balayage (image

colorisée, x813) [Svoboda and
Svoboda, 2000].

3 Production mondiale des huiles essentielles
La production d'huiles essentielles a partir des plantes sauvages ou des plantes
cultivées est possible presque partout, sauf dans les pays les plus froids du monde et les

régions couvertes de neige en permanence [Bousbia, 2011].

Les principaux pays producteurs des huiles essentielles se retrouvent a travers tous
les continents, notamment certains pays méditerranéens tels que I'ltalie, I'Espagne, le
Portugal, la France, la Croatie, I'Albanie et la Grece. Le continent asiatique, avec sa
diversité de climats, semble étre le producteur le plus important d'huiles essentielles dont
la Chine et I'Inde jouent un réle important dans la production mondiale suivies de
I'Indonésie, du Sri Lanka et du Vietnam. Tandis que certains pays producteurs des huiles
essentielles en Afrique, incluant le Maroc, la Tunisie, I'Egypte et I'Algérie avec la Cote
d'lvoire, I'Afrique du Sud, le Ghana, le Kenya, la Tanzanie et I'Ouganda, ont des
productions mineures. Le continent américain est également I'un des plus grands
producteurs des huiles essentielles, on note que les Etats-Unis, le Canada, et le Mexique
possédent une richesse trés importante en matiére végétale aromatique. Du c6té de

I’Amérique du Sud, les huiles essentielles sont principalement produites par le Brésil,
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I'’Argentine, le Paraguay, I'Uruguay, le Guatemala, et Tle du Haiti [Sili and Benfedda,
2017].

La production annuelle de quelques huiles essentielles dépasse 30 000 tonnes tandis que
d’autres ne peuvent atteindre que quelques kilogrammes [Bouguerra] Certains chiffres
d’estimation de la production, en tonnes, basées sur I'année 2008 sont indiqués dans le

tableau si dessous :

Tableau 4: Récapitulation des principales huiles essentielles produites et des

principaux pays producteurs dans le monde en 2008 [Sili and Benfedda, 2017]

Huiles essentielles Production Principaux pays producteurs
(Tonnes)

Huile d'orange 51000 USA, Brésil, Argentine

Huile de menthe des champs (Mentha | 32000 Inde, Chine, Argentine

arvensis)

Huile du citron 9200 Argentine, Italie, Espagne

Huile de I'eucalyptus 4000 Chine, Inde, Australie,
Afrique du Sud

Huile de la menthe poivrée 3300 Inde, USA, Chine

Huile du clou de girofle 1800 Indonésie, Madagascar

Essence de la citronnelle 1800 Chine, Sri Lanka

Huiles de la menthe verte 1800 USA, Chine

Huiles du bois de cédre 1650 USA, Chine

Huile du patchouli 1200 Indonésie, Inde

Huile de la lavande 1100 France

4 Lacomposition chimique des huiles essentiels

Les huiles essentielles sont un mélange complexe de composés volatils caractérisés
par une odeur et une saveur forte qui varient en fonction de la composition chimique de
I’HE. Généralement, les HE sont une mosaique complexe contenant un nombre variable

de composants polaires et non polaires a différentes concentrations [Falleh et al., 2020].

20



chapitre 2 : les huiles essentielles

En effet, elles comprennent deux classes de composés caractérises par des origines

biogénétiques bien distinctes.

4.1 Composés terpéniques

Les huiles essentielles formées par les dérivés terpéniques sont genéralement
composées de mono- et sesquiterpenes [Rios, 2016] Seuls les monoterpénes en C10 et
les sesquiterpénes en C15 peuvent étre extraits par distillation, les autres terpénes

(diterpénes en C20 et triterpenes en C30) n’étant pas entrainés par la vapeur d’eau.
Les composés terpéniques sont classés selon :

* leurs fonctions : alcools (géraniol, linalol), esters (acétate de linalyle), aldéhydes

(citral, citronellal), cétones (menthone, camphre, thuyone), éthers-oxydes (cinéole) ;

* leur structure : linéaire (farnéséne, farnésol), monocyclique (humuléne, zingiberéne),
bicyclique (cadinene, caryophylléne, chamazuléne) ou tricyclique (cubébol, patchoulol,
viridiflorol) [Couic-Marinier and Lobstein, 2013].
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Figure 3: Différents groupes de terpénes et leurs structures chimiques

[Falleh et al., 2020]
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4.2  Groupe des phénylpropanoides
Cette famille contient plus de 10 000 composés décrits a ce jour dans les plantes
vasculaires, dont plusieurs centaines se retrouvent dans les plantes comestibles [Li et
al., 2014]. Ces composés phénoliques peuvent étre trouvés dans un large éventail
d'aliments et de boissons d'origine végétale tels que les fruits, les légumes, le café, le

thé, la biere, le vin ou le chocolat [Liu, 2013].

Les polyphénols sont généralement classés en sous-familles, en fonction de leur
structure chimique, du nombre de cycles phénoliques et des éléments structuraux qui
relient ces cycles : les acides phénoliques (comme l'acide gallique), les flavonoides
(comme la quercétine), stilbénes (sous forme de resvératrol), lignanes (sous forme de
sécoisolaricirésinol), coumarines (sous forme de coumarine) et polymeres de tanin

(sous forme de proanthocyanidines) [Gutiérrez-del-Rio et al., 2018].

Phenolic acids (hydroxy-benzioc & cmnamic acids) Flavonoids

Lignans Stilbenes

Figure 4: Différents groupes de polyphénols et leurs structures chimiques

[Li et al., 2014]
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5 Les domaines d’utilisations des huiles essentielles
5.1  Utilisation pharmacologique
Leurs propriétés pharmacologiques leurs conférent une utilisation médicale. Les HEs

ont:

e Un pouvoir antiseptique : contre des bactéries variées ainsi que des champignons
et levures.

e Des propriétés spasmolytiques et sédatives : certaines drogues a HEs sont
réputées efficaces pour diminuer les spasmes gastro-intestinaux. L’amélioration
de certaines insomnies et de troubles psychosomatiques divers est également
notee.

e Des propriétés irritantes : de nombreuses crémes, pommades a base d’HEs, sont
destinées a soulager entorses, courbatures ou claguages musculaires en
augmentant la microcirculation, induisent une sensation de chaleur et dans

certains cas une légere anesthésie locale [Amina, 2021] .

5.2  Utilisation dans I’industrie alimentaire

Les huiles essentielles sont utilisées dans une grande variété de biens de
consommation tels que les produits alimentaires de confiserie, les boissons gazeuses et
les boissons alcoolisées distillées, Boissons alcoolisées distillées. Outre leur utilisation
répandue en tant que matiére aromatique, ils sont utilisés dans les domaines nutritionnel
et agricole pour leurs propriétés antibactériennes, antifongiques, antivirales,
nématicides, insecticides et antioxydantes. Pour cette raison, leur antioxydant et de
conservateurs dans les aliments a éte, qu'ils soient incorporés dans les matériaux
d'emballage des denrées alimentaires ou comme agents de protection des plantes et des
cultures [Rios, 2016].

5.3 Dans les industries agro-alimentaires
Certaines drogues sont utilisées en nature (€pices et aromates), d’autres sous forme
d’HEs ou de rétinoides dispersés, encapsulés ou complexés. On note I’intégration de ces
derniers dans : les boissons non alcooliques, les confiseries, les produits laitiers ou
carnés, les soupes, les sauces, les snacks, les boulangeries, ainsi que la nutrition animale
[Amina, 2021].
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6 Facteurs de variabilité des huiles essentielles
Les huiles essentielles obtenues de différentes ou de méme espéce végétale
peuvent varier quantitativement et/ou qualitativement. Cette variation peut étre due aux

différents facteurs suivants :

6.1  Facteurs intrinseques
Une huile essentielle doit avant tout autre chose étre rapportée au matériel
botanique d’ou elle est issue pour éviter toutes dénominations trompeuses du matériel
végétal. L’influence du stade végétatif, I’organe de la plante, les hybridations, les
facteurs de mutation, la polyploidie et le polymorphisme chimique « chimio types ou
formes physiologiques » sont les principaux facteurs intrinseques qui influencent la

composition et le rendement des huiles essentielles [Aprotosoaie et al., 2010].

6.2  Facteurs extrinseques

Les conditions environnementales influencent aussi la composition des huiles
essentielles. La température, la quantité de lumiere, la pluviométrie et les conditions
édaphiques représentent autant de causes potentielles de variations de la composition

chimique d’une plante aromatique donnée [Olle et al., 2010].

Il n’y a pas eu mal des travaux ayant mis en évidence 1’influence de 1’origine
géographique de la matiére premiére, les conditions culturales telles que la date de
semis, la date de récolte, les traitements phytosanitaires, I’emploi d’engrais, et les
techniques de récolte sur la composition et le rendement des huiles essentielles
[Aprotosoaie et al., 2010].

7 Toxicité des huiles essentielles

En dépit de leurs effets bénéfiques, les huiles essentielles sont loin d’étre non
toxiques. La majorité des huiles essentielles, a de tres fortes doses, causent des effets
toxiques [Sili and Benfedda, 2017] .

Les huiles essentielles doivent étre utilisées avec une extréme prudence, du fait
qu'elles peuvent présenter de trés graves dangers lors d'une utilisation aléatoire

autonome, Certaines d’entre elles sont dangereuses lorsqu'elles sont appliquées sur la
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peau en raison de leur pouvoir irritant (huiles riches en thymol ou en carvacrol) et

allergene (huiles riches en cinnamaldéhyde) [Smith et al., 2000] .

En général, chez I’homme des intoxications aigues sont possibles. Les accidents
graves (troubles digestifs, hypotension, hypothermie, confusion mentale) le plus souvent

observées chez les petits enfants, sont provoqués par I’ingestion en quantité importante

d’HE (10a 30ml) [Sili and Benfedda, 2017] .

8 Les précautions d’emploie
Afin de limiter les accidents et la toxicité liés au mésusage des HE, il convient de

rappeler certaines précautions d’emploi au comptoir [Touboul, 2021].
- ne pas employer d’HE pures, sauf exception, quelle que soit la voie d’administration

- @viter par précaution 1’'usage d’HE en cas de grossesse, d’allaitement, chez le

nourrisson et chez le patient asthmatique, épileptique ou allergique.

- Il ne faut jamais appliquer d’huile essentielle pure sur les yeux, le nez, le conduit

auditif, les muqueuses ano-génitales.
- ne jamais laisser les flacons a portée des enfants et se laver les mains apres utilisation.

-Respectez les dilutions conseillées pour toute application cutanée. Une mauvaise

dilution peut entrafner irritations.

- les huiles essentielles doivent étre conservées a l'abri de la chaleur et de la lumiere,

Pour ne pas qu'elles perdent leurs propriétés.

9 Méthodes d’extraction des huiles essentielles
9.1 Meéthodes d’extraction Conventionnelles
9.1.1 Ladistillation
C’est le procédé le plus ancien et le mieux adapté pour extraire les essences des
veégétaux aromatiques. La méthode est basée sur la distillation des composés volatils et
de l’eau simultanément a une température inférieure a 100°C sous pression
atmosphérique normale. En conséquence, les produits aromatiques sont entrainés par la

vapeur d’eau sans subir d’altérations majeures. Il existe précisément trois différents
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procédés utilisant ce principe : I’hydrodistillation, I’hydro diffusion et I’entrainement a

la vapeur d’eau [Piochon, 2008] ; [Stratakos and Koidis, 2016].

9.1.2 Expression a froid
L'expression ou la pression a froid est la méthode d'extraction la plus ancienne est
utilisée presque exclusivement pour la production d'huiles essentielles d'agrumes. Cette
méthode fait référence a tout processus physique au cours duquel les glandes a huile
essentielle de la peau et des cuticules sont brisees afin de libérer I'nuile. Ce processus
aboutit a la production d'une émulsion aqueuse, qui est ensuite centrifugée pour separer

I'nuile essentielle [Bousbia et al., 2009].

Les huiles essentielles des fruits autres que les agrumes, comme les baies, ne sont

généralement pas extraites par cette méthode [Stratakos and Koidis, 2016].

Lames

= —Huile essentielle
= Eau

Figure 5: Extraction par expression a froid [Mnayer, 2014]

9.1.3 Extraction par solvant
L'extraction par solvant peut étre utilisée pour extraire les huiles essentielles
thermiquement labiles (par exemple, de la fleur). Au cours de cette méthode, la matiére
végétale est placee dans un bain de solvant qui la dissout. Apres I'extraction, le mélange
liquide contenant I'huile essentielle (ainsi que d'autres composés) passe par un processus
de filtration et une distillation ultérieure. Les solvants couramment utilisés pour

I'extraction sont l'alcool, I'hexane, I'éthanol, I'éther de pétrole et le méthanol.
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Le principal avantage de l'extraction par rapport a la distillation est qu'une
température plus basse est utilisée pendant le processus, réduisant ainsi le risque de
changements chimiques dus aux températures élevées, qui sont utilisées pendant la
distillation.

L'extraction par solvant est peu codteuse et relativement rapide et parce que les
taux de diffusion sont influencés par la température, il est possible d'augmenter la vitesse
du processus en utilisant solvants chauds. Cette méthode est couramment utilisée par

I'industrie de la parfumerie [Stratakos and Koidis, 2016].

= H

Hydrodistillation - Extraction
Simultanée

Appareil de Soxlhet

Lickens-Nickerson

Figure 6: Les différents types d’extraction par solvants [Lucchesi, 2005]

9.2 De Nouvelles Méthodes d’extraction
9.2.1 Extraction par ultrasons
L'extraction assistée par ultrasons dans la technologie de transformation des
aliments est intéressante car elle est capable de faciliter I'extraction des composants (par
exemple, les huiles, les protéines, les polysaccharides). Les principaux avantages de

I'application des ultrasons sont les effets minimaux sur les composés extractibles, la
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réduction / I'évitement des solvants organiques (car il est également efficace avec des
solvants généralement reconnus comme s(rs) et une réduction du temps d'extraction
[Vilkhu et al., 2008].

Les effets des ultrasons sont dus aux phénomenes de cavitation, c'est-a-dire de
production et de décomposition de bulles microscopiques. Lorsque les bulles
grossissent elles s'effondrent violemment. Cet effondrement violent induit des forces

mécaniques qui conduisent a la cellule dommages a la membrane. Ils en résultent une

productivité élevée des matériaux extraits et un taux d'extraction rapide [Cameron et
al., 2009].

500 L.
1000 L.

Figure 7: Equipements ultrasoniques industriels : 50, 500 and 1000 | [Lamia, 2013]

9.2.2 Extraction par micro-ondes
Une technologie supplémentaire qui a particuliérement attiré l'attention est
I'extraction assistée par micro-ondes en raison de son mécanisme de chauffage unique
(basé sur la friction), de son co(t raisonnable et de ses bonnes performances dans des

conditions atmosphériques.
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Par rapport aux méthodes d'extraction conventionnelles, cette méthode conduit a
des rendements d'extraction plus élevés, des temps d'extraction plus courts et une

sélectivité plus elevée [Chen et al., 2007].

Pour tenter de tirer parti du chauffage par micro-ondes, les chercheurs ont combiné
les micro-ondes avec des méthodes conventionnelles développant de nouvelles
méthodes telles que I'extraction par solvant assistée par micro-ondes, I'nydrodistillation
sous vide par micro-ondes, I'hydrodistillation par micro-ondes, la distillation par micro-
ondes a air comprimé et la distillation a la vapeur accélérée par micro-ondes [Sahraoui
et al., 2008].

Reéetnigerant > Brd™
w

Huile ezzentielle
Ean

Matenel vegetal

Four macro-ondes

Figure 8: Extraction par micro-onde [Mnayer, 2014]

10 L'huile essentielle comme répulsif pour la conservation des aliments

Les produits alimentaires tels que les céréales stockées, les fruits et autres
matériaux cellulosiques vulnérables a l'infestation par divers parasites, principalement
des arthropodes, peuvent étre conservés lorsque l'activité délétére de ces insectes et
arthropodes est inhibée. Actuellement, I'utilisation de produits chimiques synthétiques
spécifiques pour lutter contre certains insectes et arthropodes est une pratique courante
qui souléve plusieurs préoccupations liées a I'environnement et a la santé humaine.
D'autres alternatives explorées sont I'utilisation de produits naturels qui possedent une
bonne efficacité et sont respectueux de I'environnement. Parmi ces produits naturels, les

HE de plantes appartenant a plusieurs espéces ont été largement testées pour évaluer
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leurs propriétés repulsives en tant que ressource naturelle précieuse et se sont révélées
trés puissantes. En ce qui concerne les questions de santé humaine, I'Agence de
protection de I'environnement des Etats-Unis a confirmé I'efficacité de certaines HE et
a donc enregistré les huiles de citronnelle, de citron et d'eucalyptus comme ingrédients
insectifuges a appliquer sur la peau. Les produits naturels sont frequemment utilisés
parce qu'il a été établi qu'ils sont peu toxiques, qu'ils ont une efficacité comparable a
celle des autres HE et des produits chimiques synthétiques et qu'ils sont préférés par les
consommateurs [Katz et al., 2008] . L'étude approfondie montre que les HE de plantes
et leurs métabolites individuels ont indiqué un potentiel optimal pour I'activité répulsive
contre plusieurs especes, non seulement les insectes, mais d'autres types d'arthropodes.
Les produits naturels présentent donc un potentiel considérable en tant que produits
répulsifs commerciaux lorsqu'ils sont mélangés a des matériaux fixateurs, car la
volatilité élevée inhérente qu'ils possédent naturellement diminue leur durée de

protection effective [Adelakun et al., 2016].

11 Propriétés conservatrices les huiles essentielles
11.1 Activité antimicrobienne

Les effets anti-microbiens de différentes especes de végétaux et d'épices sont
connus depuis longtemps et mis a profit pour augmenter la durée de vie des aliments.
Ces propriétes antimicrobiennes sont dues a la fraction d'huile essentielle contenue dans
les plantes. Ces huiles ont un spectre d'action tres large puisqu'elles inhibent aussi bien
la croissance des bactéries que celles des moisissures et levures. L'activité
antimicrobienne des huiles essentielles est principalement fonction de leur composition
chimique, en particulier de la nature de leurs composes volatils majeurs. Produits
naturels, sains, servant d'ardmes alimentaires, les huiles essentielles sont actuellement
étudiées pour mieux cerner leur efficacité comme conservateurs naturels [Hadizadeh et
al., 2009].

Plusieurs travaux ont montré que les huiles essenticlles de thym, d’origan, de
cannelle et d’autres plantes aromatiques ont un effet inhibiteur sur la croissance et la
toxinogenes de plusieurs bactéries et champignons responsables de toxi-infections

alimentaires [Bouguerral].
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Parmi le groupe diversifié des constituants chimiques des huiles essentielles, le
carvacrol, qui exerce une action antimicrobienne bien distinguée, est additionné a
différents produits alimentaires en industrie agro-alimentaire. Il y est rajouté pour
améliorer le godt et pour empécher le développement des contaminants alimentaires
[Rhayour, 2002].

structure pH, protéines, lipides
cellulaire et teneur en eau
bactérienne )
concentration

bactérienne

=

méthode végtale et
d'extraction, 9¢
. partie de la
de séchage moment de la |
' plante
et de récolte et
stockage conditions
climatiques

Figure 9: Facteurs pertinents pouvant influencer I'activité antimicrobienne des huiles

essentielles dans les systémes alimentaires [da Silva et al., 2021]
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11.2 Activité antioxydante
Le pouvoir antioxydant des HE est développé comme substitut dans la
conservation alimentaire. Ce sont surtout les phénols et les polyphénols qui sont

responsables de ce pouvoir [Hussain et al., 2010].

Lorsque I’on parle d’activité antioxydante, on distingue deux sortes selon le niveau
de leur action : une activité primaire et une activité préventive (indirecte). Les composés
qui ont une activité primaire sont interrompus dans la chaine autocatalytique de
I’oxydation. En revanche, les composés qui ont une activité préventive sont capables de
retarder I’oxydation par des mécanismes indirects tels que la complexation des ions

métalliques ou la réduction d’oxygeéne [Dongmo et al., 2010].

Des études de I’équipe constituant le Laboratoire de Recherche en Sciences
Appliquées a I’ Alimentation (RESALA) de ’INRS-IAF, ont montré que ’incorporation
des huiles essentielles directement dans les aliments (viandes hachées, Iégumes hachés,
purées de fruit, yaourts...) ou I’application par vaporisation en surface de 1’aliment
(piece de viande, charcuterie, poulet, fruits et légumes entiers...) contribuent a préserver

I’aliment des phénoménes d’oxydation [Caillet and Lacroix, 2007].

11.3 Activité antifongique
Afin de réduire 1’utilisation des fongicides de synthese dans les aliments, plusieurs
traitements alternatifs ont été étudiés. Les métabolites produits par les plantes sont des
alternatives prometteuses parce que les plantes produisent une grande variété de
composeés, soit dans le cadre de leur développement ou en réponse au stress ou a une

attaque pathogeéne.

Les HEs ont I’avantage potentiel d’étre bioactifs dans leur phase vapeur, une
caractéristique qui les rend attrayants comme fumigants possibles pour la protection des

produits stockes.

Beaucoup de recherches ont eté menées dans ce domaine au cours des derniéres
années. Aspergillus et Fusarium sont les genres de champignons les plus couramment
utilisés pour tester les HEs, suivis par Penicillium et d’autres genres phytopathogénes

[Ben Miri, 2019].
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12 Mode d'action des huiles essentielles

Plusieurs théories sont proposées pour expliquer le mécanisme par lequel les HES
exercent leur activité antimicrobienne. La composition complexe des HEs tend a
prouver que cette activité serait due a plusieurs mécanismes d'action différents, liés a la
nature chimique de ces composés [Burt, 2004] . La plupart des mécanismes d'action
sont attribués a l'interaction des composants des HEs avec la membrane cellulaire [Sili
and Benfedda, 2017].

Les HEs sont constituées de molécules lipophiles capables de pénétrer la double
couche phospholipidique. Leur accumulation entre les phospholipides entraine alors un
changement de conformation et un mauvais fonctionnement de la membrane cellulaire,
perturbant ainsi le transport membranaires des substances nutritives [Sili and Benfedda,
2017].

D'autres mécanismes d'action proposés sont liés a la coagulation des constituants
cellulaires par la dénaturation des protéines [Sili and Benfedda, 2017]. Les HEs
extraites de cannelle et de I'ail peuvent inhiber I'activité enzymatique des bactéries du
rumen telle I'espéce Enterobacter aérogenes. La figure 10 nous montre les sites

d’action des HESs sur la cellule bactérienne :

Coagulation du cytoplasme

| S ] :
" 4 " Force promotrice
-
Relarguage
des éléments
l I cytoplasmiques :
métabolites
et ions
Paroi S A8ATE AIBIE AR
e . L FIRTUIRER Membrane
cellulaire AN AN AAALAARAA
[AEAAA LA — cytoplasmique

Protéines
membranaires

Figure 10: Sites d’action des Huiles essentielles sur la cellule bactérienne

[Burt, 2004]
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13 Les huiles essentielles en tant que constituants d’emballages antimicrobiens

Il a été confirmé que les HE sont d'une grande importance dans le contrble des
populations microbiennes. Habituellement, elles sont conditionnées pour cibler
microorganismes specifiques afin de fournir des produits plus slrs et de meilleure
qualité dans I'industrie alimentaire par rapport a la durabilité minimale établie pour

chaque produit alimentaire [Sadaka et al., 2013].

En particulier, les HE ont été confirmées comme des ingrédients actifs souhaitables
dans la mise au point de matériaux d'emballage actifs pour les produits alimentaires La
demande d'utilisation d'emballages antimicrobiens en tant qu'ingrédients actifs est en
augmentation et, par essence, la demande d'HE en tant qu'ingrédients actifs est due a la

préférence constante des consommateurs pour les produits alimentaires peu transformés.

A cet égard, les HE et plus particulierement leurs molécules bioactives font I'objet
d'une analyse approfondie pour leurs attributs antimicrobiens, antifongiques, antiviraux,

insecticides et antioxydants [Burt, 2004].

14 Les produits de conservations commerciales a base d’huiles essentielles
L'intérét autour des huiles essentielles ne cesse de croitre grace a leurs propriétés
biologiques exploitables dans plusieurs domaines, de la pharmacie a I'alimentation en
passant par l'agriculture. Cependant, leur utilisation et leur commercialisation a grande
échelle sont encore limitées en raison de leurs propriétés physico-chimiques médiocres,
c'est-a-dire une volatilité élevée, décomposition thermique, faible solubilité dans I'eau

et problémes de stabilité [Pavoni et al., 2020].

Aujourd'hui, quelques produits de conservation contenant des huiles essentielles

sont déja disponibles dans le commerce. Parmi ceux-ci : [Bevilacqua et al., 2010]

- « DMC Base Natural » est un conservateur produit par DOMCA S.A. (Alhendin,
Granada, Espagne) et comporte 50% des huiles essentielles du romarin, de la sauge et

du citron.

- Les « Protecta One » et « Protecta Two » sont des mélanges d’extraits d'herbes
produits par Bavaria Corp. (Apopka, FL, USA) et sont classés comme des additifs

alimentaires GRAS aux USA. Ils sont utilisés comme auxiliaire technologique (appliqué
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sur la surface et/ou comme ingredient) pour prolonger la durée de conservation et

éliminer les pathogenes dans les produits alimentaires frais, cuits et congelés.

- « bioTecta™ 60 plus » est un produit naturel de sécurité alimentaire doté d'une activité

antimicrobienne permettant d'éliminer les bactéries pathogenes et de prolonger la durée

de conservation de la viande, de la volaille, des fruits de mer et d'autres produits

alimentaires frais, congelés et cuits. bioTecta™ 60 plus a une efficacité microbiologique

contre E.coli, Salmonella, Listeria

- L'extrait de romarin « Herbalox® » couramment utilisé dans I'alimentation comme

exhausteur de go(t et prolongateur de durée de conservation.

Tableau 5: Résumé des recherches qui ont évalué I'activité antimicrobienne des huiles

essentielles dans certains aliments

Groupe | Aliments | Les huiles | Concentration | Micro- Observations Références
d’aliment essentielles | D’huile organismes
extraites essentielle
de
sources
végétales
0.01,0.02et |L. L'inhibition [Hsouna et
0.04% monocytogenes | totale de L. al., 2011]
Ceratonia monocytogenes
siliqua s'est produite
Beeuf aux
hachée concentrations

de 0,02 et
0,04% a partir de
4 et 2 jours de

stockage
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Produit

carné

a’7-C,

respectivement

Mortadelle

Satureja

Montana

0.78, 1.56 et
3.125%

Clostridium

perfringens

la population
des
microorganismes
a été réduite par
rapport aux
échantillons
témoins pendant
toute la période
de stockage aux
concentration de
1.56 % d’EO et
0.02 % de
NaNo2

[De Oliveira

etal., 2011]

Poulet

le thym
(Thymbra
spicata L.)
et le cumin
(Cyminum

cumin)

0.02 et 0.05%

Bactéries
mésophiles,

Bactéries

psychrotrophes,

LAB ;
Coliformes et

levures

On a constaté
une inhibition du
développement
des coliformes
dans les
échantillons
additionnes le

thym et le cumin

[Saricoban
and Yilmaz,
2014]
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Fromage a | Ail, 1% Listeria L'ail présentait | [Leuschner
pate molle | Clou de monocytogenes | des propriétés and lelsch,
girofle, bactériostatiques | 2003]
piment clou de girofle
rouge était bactéricide
le piment rouge
a inhibe la
croissance de L.
monocytogenes
Produit
laitiers
Yaourt Teucrium | 0, 40, 60 et Salmonella L'huile [Mahmoudi
polium 80 ppm typhimurium essentielle de T. | etal., 2015]
polium avait la
meilleure
inhibition de la
croissance de
Salmonella a 60
ppm et 80 ppm
Orange Cannelle | 0.5% Penicillium Les résultats ont | [Khorram
montré que and
Les fruits I'incorporation Ramezanian,
des HE dans 2021]

la gomme laque
pourrait étre un
traitement
approprié pour
I'entretien de
qualité des
agrumes.

réduction de la
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perte de poids de
52 % et la perte
de fermeté de 38
%.

Kiwi

Le

carvacrol

1 mM

flore naturelle

Le traitement
avec 1 mM de
carvacrol et
d'acide
cinnamique a
réduit le nombre
de microbes de
facon plus
importante a 4
°C

[Roller and
Seedhar,
2002]
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Partie expérimentale

Article : Chitosan films incorporated with Apricot (Prunus armeniaca) kernel

essential oil as active food packaging material

Un travail réalisé par [Priyadarshi et al., 2018b] afin d’étudier 1’effet d'incorporer
des huiles essentielles extraites de noyaux d'abricot (Prunus armeniaca) dans des films
de chitosane a des concentrations différentes . Ces films modifiés ont été étudiés pour
leurs propriétés physicochimiques et fonctionnelles par rapport a celles des films de
chitosane pur du point de vue de I'emballage alimentaire. De plus, les implications
pratiques des films ont été étudiées en emballant des tranches de pain et en observant

des changements évidents dans leur morphologie sur une période de 10 jours.

1 Matériels et méthodes

1.1 Matériel
D’aprés I’article, les graines de Prunus armeniaca ont eté obtenues de la campagne en
Etat d'Uttarakhand en Inde en juin 2017 .

Il ont acheté le chitosane (poids moléculaire 2,9 x 105 gmol—! ) a Hi-media, Inde avec

un degré de désacétylation > 75 %.

Tous les autres réactifs et produits chimiques utilisés ont également été achetés chez Hi-

media, Inde et étaient de qualité analytique.

1.2 Extraction Huile essentielle de noyau d'abricot (HENA)
L'extraction de I'huile des graines de Prunus armeniaca a été réalisée comme illustré a

la Figure 11.

IIs ont lavé les grains correctement sous l'eau courante du robinet et sécher

complétement.

Ils ont ensuite été écrasés dans poudre grossiere et le processus d'extraction d'huile a éte
effectué pendant 12 h dans un appareil Soxhlet dans des conditions de reflux utilisant

I'hexane comme solvant.

40



Partie expérimentale

Par la suite, le solvant a été évaporeé a I'aide d'un évaporateur rotatif pour obtenir 'THENA

extrait qui a été stocké dans un réfrigérateur a 4 °C.

Soxhlet extraction in Hexane

Figure 11: Procédure d'extraction d'HENA a partir de noyaux d'abricot [Priyadarshi et
al., 2018b] .

1.3 Analyse CPG-SM de I'huile

Ils ont déterminé et analysé La composition chimique de I'huile a l'aide d'un
systétme CG-SM Thermo Scientific équipé d'un échantillonneur automatique et d'une
colonne capillaire TR5 MS de dimensions 30 m x 0,25 mm x 0,25 mm. La détection a
été effectuée a l'aide d'un systeme d'ionisation d'électrons avec une énergie d'ionisation
de 70 eV, un temps de balayage de 1,5 s et une plage de masse de 1 a 100 amu. L'hélium
a été utilisé comme gaz porteur avec un debit de 1 ml/min. [[Priyadarshi et al., 2018b] ;
[Fahim et al., 2019]].

1.4 Fabrication de films
IIs ont préparé les films via la méthode de coulée de solvant comme décrit ailleurs
[[Priyadarshi and Negi, 2017] ; [Kalayctoglu et al., 2017]]. Pour la fabrication de films

de chitosane purs (CS/A0), une quantité calculée de chitosane (2 % wi/v) a été dissoute
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dans une solution aqueuse d'acide acétique (1 % v/v). La solution a été agitée

magneétiquement pendant une nuit a 70°C pour une dissolution correcte.

La solution visqueuse de chitosane ainsi préparée a été filtrée pour éliminer toutes
les impuretés non dissoutes. La filtration a été réalisée a lI'aide d'un tamis ASTM ayant

une taille de pores de 150 microns.

Ensuite, la solution a été versee sur des plaques de verre plates et laissée secher a

température ambiante pendant 72h.

Par la suite, les films ont été stockés dans un dessiccateur a environ 0% d'humidité
relative et a une température de 25 ° C pour éviter toute absorption d’humidité avant la
réalisation des études. Pour la fabrication de films incorporés avec de I'huile de noyau
d'abricot (HENA), la méme procédure décrite ci-dessus a été suivie. Cependant, aprés
12 h de dissolution du chitosane, 0,2 % v/v de Tween® 80 a été ajouté et I'agitation a

été poursuivie pendant 15 min. [Priyadarshi et al., 2018b]

Aprés, HENA a été ajouté en quantité appropriée afin d'obtenir la concentration
finale des solutions filmogenes comme indiqué dans le tableau6. Apres I'ajout d'AKEQ,
la solution a été homogénéisée a l'aide d'un homogénéisateur Ultra Turrax® a 10 000

tr/min pendant 5 min et les films ont été coulés et stockés comme décrit ci-dessus.

Tableau 6: Dénomination des différents types de films sur la base des rapports HENA

avec leur épaisseur et leur densité de surface. [Priyadarshi et al., 2018b]

Type de film Rapport CS:HENA | Epaisseur (mm) Densité de surface (g
(W Iv) m-?)

CS/Al 1:1 0.107 81.50

CS/A0.5 1:05 0.085 71.78

CS/A0.25 1:0.25 0.070 64.66

CS/A0.125 1:0.125 0.066 57.33

CS/IA0 1:0 0.064 50.23
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1.5 Caractérisation du film
1.5.1 Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)
Le principe de cette méthode étudiées La composition chimique des films et les

interactions possibles avec les additifs.

1.5.2 Microscopie électronique a balayage (MEB)
L'analyse morphologique des films a été réalisee a I'aide du microscope électronique a
balayage TESCAN Mira 3.

1.5.3 Teneur en humidité
Pour déterminer la teneur en humidité, les films ont été coupés en morceaux carrés de 2
cm X 2 cm et pesés. Ensuite ils ont été conservés dans une étuve a vide a 105°C jusqu'a

obtention d'un poids constant.

1.5.4 Solubilité du film
Pour étudier la solubilité du film dans I'eau, les films ont été coupés en morceaux
carrés de 2 cm x 2 cm et conserves dans un dessiccateur a vide pour éliminer toute
I'hnumidité des films. Les films ont été pesés a intervalles réguliers jusqu'a I'obtention
d'un poids constant, qui correspond a des films complétement séchés, et ce poids a été

noté poids sec initial.

Les films ont été plongés dans 50 ml d'eau désionisée dans un bécher en verre et

ont été maintenus sous agitation constante a 25 ° C pendant 24 h.

Ensuite, les films ont été retirés des béchers et séchés a 105°C jusqu'a poids
constant. Ce poids a été designé comme le poids sec final [[Hafsa et al., 2016] ;
[Priyadarshi et al., 2018b]].

1.5.5 Opacité du film
L'opacité du film a été mesuréee selon la méthode décrite autre part [Kalaycioglu et al.,
2017] . Les films ont été découpés en morceaux rectangulaires et ont été placés a
I'intérieur de la cellule de test du spectrophotomeétre. La cellule vide a été utilisée comme

référence. L'absorbance des films a été enregistrée a 600 nm [Ren et al., 2017] .
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1.5.6 Absorption de I'eau
L'absorption d'eau d'un film est la mesure de I'eau absorbée jusqu'a I'équilibre lorsque le
film est immergé dans I'eau. Elle est représentée en termes de pourcentage par rapport

au poids du film complétement séché [Priyadarshi et al., 2018a].

1.5.7 Propriétés barriére a la vapeur d'eau
Pour déterminer la barriére a la vapeur d'eau des films, ils ont utilisé La méthode
de la tasse dans laquelle un bocal en verre d'un diamétre interne de 18,40 mm et d'une

surface exposée de 265,77 mm? a été utilisé pour I'étude [Ren et al., 2017].

Il a été rempli avec 1 g de chlorure de calcium anhydre complétement séché et la
bouche a été scellée avec les films d'échantillon de telle maniere que I'hnumidité ne puisse
pénétrer dans le bocal qu'a travers le film. Le poids du bocal scellé par un film a été noté
et il a été placé dans un dessiccateur, réglé a 25 ° C, contenant une solution agueuse
saturée de NaCl. Avec cette configuration, prés de 0 % d'humidité relative a été obtenue
a l'intérieur du bocal de test en raison du chlorure de calcium anhydre, tandis que la
solution saturée de NaCl fournit une humidité relative de 75 % a I'extérieur. Les
changements de poids des pots ont été mesurés et enregistrés régulierement a 12 h

d'intervalle pendant 7 jours [Priyadarshi et al., 2018b].

1.6 Activité antioxydante
1.6.1 Essai de piégeage de H202
L'activité antioxydante des films a été réalisée a l'aide d'un test de piégeage des
radicaux au peroxyde d'hydrogene tel que réalise par [Hafsa et al., 2016] avec quelques
modifications . L'extrait de chaque film a été préparé en ajoutant des morceaux de film
de 500 mg dans 15 ml de méthanol et en passant le mélange aux ultrasons pendant 2 h,
suivi d'une centrifugation a 5 000 tr/min pendant 20 min pour recueillir le surnageant.
Une solution séparée de peroxyde d'hydrogéne (40 mM) a été préparée dans un tampon
phosphate (pH 7,4). Pour déterminer l'activité antioxydante de chaque film, 500 pl de

I'extrait ont été ajoutés a 3 ml de solution H202 et incubés a 37 ° C pendant 30 min.

Aprés incubation, l'absorbance a été mesurée a 230 nm a laide du
spectrophotometre UV-visible Shimadzu 1800. Un tampon phosphate sans H202 a été
utilisé comme solution a blanc [Priyadarshi et al., 2018a].
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1.6.2 Essai de piégeage des radicaux libres DPPH
L'activité antioxydante des films a également été estimée en étudiant leur capacité
a piéger les radicaux libres DPPH ou 2,2-diphényl-1-picrylhydryzyle [Siripatrawan and
Harte, 2010].

L'extrait de film a été préparé par le méme procédé que celui décrit dans la section
ci-dessus, avec une solution méthanolique de DPPH 0,1 mM. Pour estimer l'activité de
piégeage du DPPH d'un type de film particulier, 500 ul d'extrait ont été ajoutés a 3 mi
de solution de DPPH et incubés a température ambiante pendant 60 min. Apreés
incubation, I'absorbance est mesuré a 517 nm a l'aide du spectrophotomeétre UV-visible
Shimadzu 1800. Le méthanol a été utilisé comme solution a blanc [Priyadarshi et al.,
2018b].

1.7 Activité anti-microbienne

L'évaluation de I'activité antimicrobienne des films a été réalisée sur des bactéries
Gram positives Bacillus subtilis (B. subtilis) et des bactéries Gram négatives
Escherichia coli (E. coli). Pour chaque souche bactérienne, les inoculums du stock ont
été réanimés dans du Nutrient Broth (bouillon nutritif) et ont été incubés a 37 ° C pendant
6 h jusqu'a la phase médiane de log. Ensuite, le bouillon bactérien a été dilué en série
jusqu'a ce que la concentration finale de 107 a 108 UFC/ml (unités formant colonies par
millilitre) soit atteinte. Le bouillon de culture dilué a été prélevé dans un tube a essai et

un film test de dimension spécifique a été coupé et immergé dans le bouillon de culture.

Des dilutions similaires ont été préparées pour chaque type de film et ont été
incubées a 37 ° C pendant 4 h pour permettre l'interaction entre le film et les bactéries.
Des plaques de gélose nutritive ont été préparées et aprés 4 h, 10 ul de la culture
bactérienne des tubes a essai ont été étalés sur les plaques de gélose. Les colonies
bactériennes, visibles sur les plaques aprés 12 h d'incubation dans des conditions
similaires, ont été comptées et rapportées en termes de CFU/ml [Priyadarshi et al.,
2018b].

1.8 Activité antifongique via une application d*emballage pratique
L'efficacité d'emballage des films a été étudiee pour les tranches de pain et leur

capacité a protéger le pain contre la contamination fongique a été déterminée. Des
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tranches de pain de taille 2 cm x 2 cm ont été coupées et emballées dans des sachets
rectangulaires souples de 10 cm de longueur et 7 cm de largeur qui ont été fabriqués a
partir du film de chaque type. Une tranche de pain emballée dans une pochette en film
de polyéthyléne basse densité (LDPE) a servi de témoin. Les paquets de pain ainsi
préparés ont été conserves a température ambiante et observés quotidiennement pour
tout changement visible ou croissance fongique sur les tranches de pain sur une période

de 10 jours. L'expérience a été répetée en trois exemplaires [Priyadarshi et al., 2018b].
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2 Reésultats et discussions
2.1 Composition chimique de I'huile
L'huile de noyau d'abricot a été obtenue sous la forme d'un liquide de couleur jaune

péle.

Les principaux composés présents, tels que déterminés par GC-MS, sont
répertoriés dans le tableau 7. Il a été observé que I'acide oléique (58,25 %) est I'acide
gras le plus prédominant présent dans I'huile, suivi de l'acide linoléique (18,90 %).
D'autres acides gras importants comme l'acide stéarique (2,26 %) et l'acide palmitique
(4,26 %) étaient également présents en quantités détectables. Ces résultats sont en

accord avec les découvertes de [Bachheti et al., 2012] .

Outre les acides gras, des composés tels que la 1-méthyl-2-pyrrolidone (7,27 %),
I'iso-allocholate d'éthyle (2,08 %), I'acide 2,5-dihydrobenzoique (2,05 %) et le p-xyléne
(1,12 %) ont également été détectés [Priyadarshi et al., 2018b].

Tableau 7: Liste des principaux composés présents dans HENA [Priyadarshi et al.,
2018b] .

Composé Zone de pic %
L'acide oléique 58.25

L'acide palmitique 4.26

Acide stéarique 2.26

L'acide linoléique 18.90
p-Xyléne 1.12
1-méthyl-2-pyrrolidone 7.27

acide 2,5-dihydroxybenzoique 2.05
Ethyl-iso-allocholate 2.08

autres 3.80
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2.2 Caractérisation du film

2.2.1 Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)

Les spectres FT-IR du film de chitosane pur ainsi que les films de chitosane incorporés
dans I'huile sont présentés a la Figure 12. Pour les films CS / AO, toutes les bandes
caractéristiques du chitosane peuvent étre vues. Une large bande d'absorption autour de
3500-3400 cm-! montre les vibrations d'étirement -OH et -NH tandis que celle obtenue
a 1631 cm-! est attribuée aux vibrations amide-1 d'étirement C=0. Les bandes obtenues
autour de 1430-1400 cm— correspondent a la flexion C—H tandis que celles obtenues a
2926 cm—1 et 2855 cm—! sont dues aux vibrations d'étirement C—H, respectivement. Au
fur et @ mesure que la concentration dHENA augmentait dans les films, les bandes
d'absorption représentant le premier devenaient également intenses. Une forte
augmentation de l'intensité des bandes de vibration d'étirement et de flexion C — H a été
observée, qui était due aux liaisons C-H aliphatiques présentes dans les structures
d'acides gras d'HENA.

De plus, la bande d'absorption nette a 1745 cm-! est devenue intense avec
I'augmentation de la concentration d'HENA. Cette bande est la bande caractéristique des
huiles et est attribuée aux vibrations d'étirement C=0 dans les structures esters présentes
dans les acides gras. Un motif de bande similaire a été observé lorsque des films de
chitosane ont été incorporés a plusieurs huiles naturelles et graisses animales, ce qui
indique que la plupart des huiles et graisses donnent des spectres d'absorption de la
méme maniere. [[Akyuz et al., 2018] ; [Priyadarshi et al., 2018b]]
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Figure 12: Spectres FTIR de films de chitosane purs et HENA incorporés
[Priyadarshi et al., 2018b]

Les images FE-SEM du net ainsi que HENA incorporées Les films de chitosane sont

illustrés a la Figure 13.

- Le film de chitosane pur (Fig.13 a et f) présente une surface lisse et plane sans
discontinuités ni fissures. Au fur et a mesure que la concentration d'HENA
augmentait dans les films, un changement considérable dans la microstructure du
film de chitosane a été observé.

- Pour les films CS/A0.125 (Fig. 13b), de petites gouttelettes d'huile sont présentes
noyées dans la matrice polymere.

- Aufur et a mesure que le CS:HENA augmentait a 1:0,25 (Fig. 13c), la formation
de gouttelettes d'huile plus grosses a été observée, ce qui peut étre attribué a la
fréquence accrue de collision entre les gouttelettes d'huile conduisant a une
coalescence probable.

- L'image de surface (Fig. 13e) et I'image transversale (Fig. 13g) confirment la
présence d'une phase huileuse presque continue dans le film CS/Al donnant lieu

a une structure quasi bicouche [Priyadarshi et al., 2018b] .
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Figure 13: Images FE-SEM montrant les morphologies de surface de (a) CS/AO0, (b)
CS/A0.125, (c) CS/A0.25, (d) CS/AQ.5, (e) films CS/A1L, images en coupe transversale
de (f) CS/AQ, (g) CS/ALl et (h) distribution de taille des gouttelettes d'huile dans la
matrice polymere [Priyadarshi et al., 2018b] .

- Lesvaleurs de teneur en humidité, d'absorption d'eau, de solubilité et de I'opacité
des films de chitosane purs et incorporés a I'HENA sont présentés dans le tableau
8.

Ces propriéetés physicochimiques des films de chitosane se sont améliorées avec
une concentration croissante d'HENA. La teneur en humidité et I'absorption d'eau des
films ont diminué de 48% et 39%, respectivement, lorsque le rapport CS:HENA a été
augmenté a 1:1. Cela peut étre corrélé aux images FE-SEM et est présumé étre dd a la
formation d'une structure de chitosane HENA bicouche.

Cependant, la diminution de ces valeurs peuvent ne pas étre uniquement dues a la
formation d'une structure bicouche car les valeurs ont commenceé a diminuer méme a
une incorporation inférieure d'HENA (CS/A0.125 et CS/A0.25) lorsque la phase

huileuse continue n'a pas été atteinte.

Donc, ils ont pensé que l'incorporation d'HENA dans les films de chitosane peut
également conduire a la formation de liaisons covalentes entre les groupes fonctionnels

de I'huile avec celle du polymeére de chitosane [Perdones et al., 2016].
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Cela se traduit par une disponibilité réduite des groupes amine et hydroxyle libres
du chitosane a I'eau et donc l'interaction polysaccharide-eau limitée [[Hafsa et al.,
2016] ; [Bourbon et al., 2011]] . Cette affinité réduite des films de chitosane pour les
molécules d'eau a également eu un effet profond sur leur solubilité dans I'eau. [Galus
and Kadzinska, 2016]. Les films de chitosane purs se sont avérés avoir une solubilité
d'environ 18 % dans I'eau, ce qui a réduit a environ 5 % pour les films CS / Al, ce qui
dénote une diminution significative de 74 % de I'incorporation d'HENA égale a celle de
CS.

La transparence du film est également une propriété importante des films
d'emballage alimentaire lorsqu'elle est considérée du point de vue marketing du produit
emballé. Cependant, dans ce cas, la transparence a montré un motif quelque peu négatif
car l'opacité des films s'est avérée étre augmentée de 26 % pour les films CS/Al. Des
résultats similaires ont été précédemment obtenus dans plusieurs études impliguant
I'incorporation de lipides dans des films biopolymeres [[Galus and Kadzinska, 2016] ;
[Perdones et al., 2016]].

Tableau 8: Propriétés physicochimiques des films [Priyadarshi et al., 2018b].

Propriétés

Type de film physicochimiques

Teneur en Absorption de | Solubilité (%) Opacite

humidite (%) | I'eau (%) (Asoo/mm)
CS/A0 16.21 +1.13% [ 412,90 +8.94% | 18.42 + 1.46% 1.635 £+ 0.0032
CS/A0.125 13.95+1.04°> |310.81+7.52° | 12.50 + 1.67" 1.697 + 0.004°
CS/A0.25 10.25+1.06° | 308.57 +6.83" | 8.82 +1.21° 1.842 + 0.004°¢
CS/IA0.5 10.00 + 1.01¢ | 275.00 +£ 7.11¢ | 6.52 + 0.95¢ 1.994 + 0.003¢
CS/Al 8.33+0.48¢ | 250.00 +6.519 | 4.76 + 1.03¢ 2.065 £ 0.004¢
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- Lesvaleurs WVTR et WVP du chitosane pur et des films de chitosane incorporés

HENA sont présentées dans le tableau 9.

Les propriétés de barriere a la vapeur d'eau s'améliorent lorsque le pourcentage
d'incorporation d'huile dans les films de chitosane est augmenté. Pour le rapport
CS:HENA 1:1, une diminution d'environ 41 % est obtenue pour les valeurs WVTR et
WVP. Il a été rapporté que le rapport des constituants hydrophiles et hydrophobes dans

le film est responsable de ses propriétés de barriére a la vapeur d'eau.

Lorsque des huiles sont ajoutées aux films constitués de matrices polymeres
hydrophiles, les constituants hydrophobes sont augmentés et conduisent ainsi a des
propriétés barriéres renforcées [Atarés and Chiralt, 2016]. Des résultats similaires ont
été obtenus dans une autre étude menée sur un film de chitosane incorporé a des huiles
essentielles de cannelle [Ojagh et al., 2010] . Cependant, étant donné que les huiles
essentielles sont des mélanges de différents constituants chimiques, I'nydrophobicité
varie pour différents types d'huiles essentielles, affectant ainsi leur efficacité en tant que
dépresseurs de vapeur d'eau [[Atarés and Chiralt, 2016] ; [Priyadarshi et al., 2018b]].

Tableau 9: Barriére a la vapeur d'eau de film de chitosane pur et modifié [Priyadarshi
et al., 2018b].

Type de film Propriétés barriere a la
vapeur d'eau

CS/A0 WVTR (g m2d?) WVP(x10%?g cm™ st Pat)
CS/A0 1394 + 474 6.34 £ 0.512

CS/A0.125 1301 + 34° 5.56 + 0.24°

CS/A0.25 1225 + 23°¢ 5.37 + 0.36"

CS/A0.5 879 + 201 3.41+0.18°

CS/Al 821 + 31° 3.03+0.11¢

2.3 Activité antioxydante

HENA sert d'antioxydant naturel lorsqu'il est incorporé dans les films d'emballage

et cette propriété a été confirmée en effectuant des tests de peroxyde d'hydrogéne ainsi
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que de piégeage du DPPH. Les activités de piégeage des films de chitosane avec et sans

HENA incorporé sont étudiées et présentées a la Figure 14 [Priyadarshi et al., 2018b]

Avec l'augmentation de la concentration d'HENA, Il'activité antioxydante du film
augmente contre H202 et DPPH. Dans les deux cas, le film CS/AQ montre une certaine
activité antioxydante qui est attribuée a la réaction entre les groupes -NH2 libres du
chitosane et les radicaux libres pour former des radicaux macromoléculaires stables
[Yen et al., 2008] .

Cependant, I'effet antioxydant des films de chitosane incorporés dans HENA est
supposé étre di a la présence de N-méthyl-2- pyrrolidone (NMP) dans HENA qui
présente une activité antioxydante (voir Tableau 7). L'activité de piegeage de H202
des films de chitosane purs a été observée a 14,7 %, ce qui a augmenté de 18,4 % a 32,9
% avec l'augmentation du rapport HENA de 0,125 a 1 par rapport a CS. Bien que le
peroxyde d'hydrogene ne soit pas lui-méme un radical libre, c'est un agent oxydant
puissant et peut produire des radicaux libres hydroxyle hautement réactifs. H202 peut
facilement traverser les membranes cellulaires et entrainer une cytotoxicité conduisant
a l'oxydation des aliments frais. Ainsi, I'élimination du H202 du contact alimentaire

devient une partie essentielle de I'emballage alimentaire [Nabavi et al., 2008] .

D'autre part, les films de chitosane purs ont montré une activité de piégeage du
DPPH de 21, 8% qui est passee de 25, 9% a 35, 3% avec l'augmentation du rapport
HENA de 0, 125 a 1 par rapport au CS [Priyadarshi et al., 2018b] .
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Figure 14: Activité antioxydante des films de chitosane pur et modifié. Des lettres
différentes indiquent des valeurs significativement différentes (p < 0,05) [Priyadarshi
etal., 2018b] .

2.4 Activité antimicrobienne
L'activité antimicrobienne du chitosane pur et HENA incorporé films a été étudiée sur
des bactéries Gram positives, telles que Bacillus subtilis (B. subtilis), et sur des bactéries

Gram négatives, telles que Escherichia coli (E. coli).

Sur la figure 15 la croissance bactérienne, dans les deux cas, est retardée a mesure que

la concentration d'HENA dans les films de chitosane augmente.

L'activité antibactérienne est exprimeée en termes d'unités formant colonies par millilitre
(UFC/ml) sur la figure 16 qui montre la population bactérienne aprés une période
d'incubation de 4 h. Il a été observé que l'interaction du film CS/AQ entrainait des
populations de B. subtilis et E. coli de 3,5 x 10° UFC/ml et 10,1 x 10° UFC/ml,
respectivement, qui étaient réduites a 0,8 x 10° UFC/ml et 1,6 x 10° UFC/ml,
respectivement, pour le film CS/A0.5. La croissance bactérienne est finalement inhibee
pour CS/A1 et aucune colonie bactérienne viable n'a été observée a cette concentration

(Fig. 15). La réduction de la population bactérienne lors de I'interaction avec les films
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incorporés HENA est supposée étre due a la présence de NMP dans HENA qui est

antibactérien par nature [Priyadarshi et al., 2018b] .

La NMP interagit avec la bactérie membranes et dissout les lipides membranaires
entrainant une désintégration de la membrane et une fuite de fluides intracellulaires et,

par conséquent, la mort des cellules bactériennes [Phaechamud et al., 2012].

Cependant, l'activité antimicrobienne est également présentée par des films de
chitosane purs, ce qui est attribué aux groupes amines présents dans la chaine de
chitosane. Ces groupes amines libres sont protonés pour former NH3+ et interagissent
avec les groupes phosphate chargés négativement présents sur la membrane cellulaire
bactérienne conduisant a sa perturbation entrainant la mort des cellules bactériennes
[[Mural et al., 2016] ; [Priyadarshi and Negi, 2017]].

Figure 15: Nombre total de colonies bactériennes de B. subtilis (1) et E. coli (2), pour
le contréle (a), CS/AQ (b), CS/A0.125 (c), CS/A0.25 (d), CS/A0.5 (e) et CS/AL ()
[Priyadarshi et al., 2018b] .
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Figure 16: Graphique a barres montrant la croissance bactérienne en UFC/ml pour B.
subtilis et E. coli exposés a différentes concentrations de film. Des lettres différentes
indiquent des valeurs significativement différentes (p < 0,05) [Priyadarshi et al.,
2018b] .

2.5 Activité antifongique via une application d'emballage pratique
Le pain est un produit de courte durée de conservation et est vulnérable aux
champignons détérioration, principalement due a Rhizopus stolonifer, communément
appelée moisissure du pain. La capacité pratique d'emballage alimentaire des sachets de
film de chitosane préparés a été étudiée en emballant des tranches de pain comme illustré

a la Figure 17.

Les tranches de pain ont été observées régulierement pour les changements
morphologiques et la croissance fongique possible sur une période de 10 jours et les
résultats sont presentés a la Figure 18. Il a eété observé que les sachets en LDPE ne
pouvaient pas protéger le pain contre la détérioration fongique et le pain emballé a
I'intérieur présentait une croissance fongique importante le 10eme jour. Le cas était
similaire avec le pain emballé dans une pochette de film de chitosane pur, néanmoins,

la croissance fongique était inférieure a celle du LDPE.
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Pas de champignon une croissance a été observée sur des pains emballés dans I'un des

sachets constitués de films de chitosan-HENA, montrant leur activité antifongique
méme a une concentration d'HENA aussi faible que pour le film CS/A0.125
[Priyadarshi et al., 2018b] .

CS/A0.125

Figure 17: Photographie montrant I'emballage de tranches de pain dans des sachets

fabriqués a partir de films de chitosane pur et modifié [Priyadarshi et al., 2018b] .
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Figure 18: Amélioration de la durée de conservation du pain et inhibition de la
croissance fongique par des films de chitosane modifiés. La croissance fongique dans
les pains emballés dans des films PE et CS/AOQ est indiquée par des fleches
[Priyadarshi et al., 2018b] .
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Conclusion générale

Les nombreuses propriétés naturelles des huiles essentielles en font des
ingrédients nutritionnels et conservateurs trés prometteurs dans l'industrie alimentaire.
Chague huile essentielle a une activité specifique différente, selon les microorganismes
et les conditions environnementales, ce qui rend difficile la généralisation de leurs effets
antibactériens a tous les aliments. Cependant, face a un risque particulier de
contamination ou lorsque les conservateurs chimiques ou synthétiques doivent étre
réduits ou remplacés, l'utilisation des huiles essentielles s'est révélée étre une option
pertinente.

En outre, contrairement a certains additifs comme le sel ou les épices entieres, les
HEs sont utilisés de maniere tres efficace, de sorte qu'ils peuvent étre utilisés en petites
quantités. Leur utilisation, combinée a d'autres procédés de conservation, en fera
sirement un agent antibactérien naturel essentiel pour prolonger la durée de
conservation des aliments pour les années a venir. De plus, I'ajout d'huiles essentielles
aux aliments peut leur donner une valeur nutritive.

Cette étude, nous a montré que les propriétés d'emballage alimentaire des films
de chitosane ont augmenté avec l'incorporation d'huile essentielle de noyau d'abricot.
Les films de chitosane-HENA ont non seulement montré une meilleure activité
antioxydante, mais ont également montré une activité antibactérienne significative
contre Escherichia coli Gram négatif et Bacillus subtilis Gram positif. Les films se sont
également avérés efficaces pour inhiber la croissance fongique sur le pain, augmentant
ainsi sa durée de conservation.

Pour l'essentiel, les propriétés des films de chitosane ont été positivement
affectées par I'ajout d'HENA et ont indique leur grand potentiel d'application
commerciale en tant que matériaux d'emballage alimentaire actifs dans un avenir proche.
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RESUME

Selon I'Organisation mondiale de la santé, 2 milliards de personnes dans le monde tombent malades
chaque année a cause d'aliments malsains. Aujourd'hui, il existe une demande croissante pour des conservateurs
slrs et naturels dans l'industrie alimentaire. Parmi ces composés naturels a activité antibactérienne, les huiles
essentielles.

L’objectif de ce travail est de réaliser une étude de synthése a partir d’un article sur 1’effet d'incorporer
des huiles essentielles extraites de noyaux d'abricot (Prunus armeniaca) dans des films de chitosane a des
concentrations différentes. Ces films modifiés ont été étudiés pour leurs propriétés physicochimiques et
fonctionnelles par rapport & celles des films de chitosane pur du point de vue de I'emballage alimentaire.

Dans cette étude, Les films modifiés présentent une meilleure résistance a l'eau ; I’humidité et une
propriété de barriere a la vapeur d'eau améliorée de 41 % lorsque le rapport CS sur HENA est de 1:1. aussi ils ont
montré également d'excellentes propriétés antimicrobiennes et antioxydantes par rapport aux films de chitosane

purs. lls ont réussi a empécher la croissance des champignons sur les tranches de pain emballées.

Mots clés : conservateurs alimentaire naturels, les huiles essentielles, film de chitosane, activité antimicrobienne,
activité antioxydante
ABSTRACT

According to the World Health Organization, 2 billion people around the world get sick every year
because of unhealthy food. Today, there is a growing demand for safe and natural preservatives in the food
industry. Among these natural compounds with antibacterial activity, essential oils.

The objective of this work is to carry out a synthesis study based on an article on the impact of the
incorporation of essential oils extracted from apricot beans (Prunus armeniaca) in chitosan films at different
concentrations. These adapted films have been studied for their functional chemical and physical properties
compared to pure chitosan films from the point of view of food packaging.

In this study, modified films have improved water resistance; the property of the vapour barrier and
moisture has improved by 41% when the CS/AKEO ratio is 1:1. They also showed excellent antimicrobial and
antioxidant properties compared to pure chitosan films. They managed to prevent the growth of mushrooms on the

packaged cooking slices.

Keywords: natural food preservatives, essential oils, chitosan film, antimicrobial activity, antioxidant activity



