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Résumé : Actuellement, les déchets agro-industriels peuvent étre utilisés pour obtenir des composés bioactifs. La fermentation
solide est une alternative pour valoriser ces déchets et pouvoir les libérer

des composés bioactifs qui peuvent intéresser différents secteurs industriels. Le but de cette étude était d'évaluer les
conditions de fermentation a I'état solide en utilisant des déchets de pelure d'ananas comme substrat avec Aspergillus niger
spp., afin de libérer des composés bioactifs a I'aide d'un plan exploratoire Plackett-Burman. Les conditions de température,
d'humidité, d'inoculum, de NaNO3 , MgS0O4 , KCI et KH2PO4 dans le processus de fermentation ont été évaluées. La capacité
antioxydante a été déterminée et les principaux composés des extraits de fermentation ont été identifiés. Les résultats ont
révélé que la souche Aspergillus niger HT3 a atteint une libération de tanins hydrolysables de 10,00 mg/g, tandis qu'Aspergillus
niger Aa20 a atteint une libération de tanins condensés de 82,59 mg/g. Le KH2PO4 affecte la libération de tanins condensés
avec A. niger Aa20, et le MgSO4 affecte la libération de tanins hydrolysables avec A. niger HT3. De plus, une activité
antioxydante positive a été démontrée pour les techniques DPPH, ABTS et FRAP. Les principaux composés contenus dans

la peau d'ananas fermentée étaient I'acide 3-féruloylquinique, I'acide caféique, le laricirésinol et le 3-hydroxyphlorétine 2' -O-
xylosyl-glucoside, entre autres. Le processus de fermentation a I'état solide est une alternative biotechnologique pour la

libération de composés bioactifs.

Mots clés : tanins condensés ; tanins hydrolysables; antioxydant; Plackett-Birman; DPPH ; FRAP

1. Introduction

Actuellement, les composés bioactifs suscitent un grand intérét en raison de I'importance de leurs
bénéfices pour la santé humaine et de leurs applications dans les industries alimentaire, pharmaceutique et
cosmeétique, entre autres. Ces composés sont appelés tanins ; ce sont des métabolites secondaires présents
dans les plantes et les fruits [1]. Les tanins ont été classés en plusieurs groupes ; parmi eux, il y en a des
condensés, qui sont des oligoméres ou des polyméres de flavan-3-ols et de flavan-3,4-diols [2]. Au sein de
ces groupes, il existe également des proanthocyanidines, et parmi les plus courantes figurent I'épicatéchine,
la gallocatéchine, la catéchine et I'épigallocatéchine.

De plus, les tanins hydrolysables sont divisés en deux grands groupes : les gallotanins, qui sont des
esters de I'acide gallique, et les ellagitanins, qui sont des esters de I'acide ellagique [3,4].

Les tanins ont suscité un grand intérét en raison de leurs activités biologiques telles que leurs activités
antioxydantes, antimicrobiennes, anti-inflammatoires, chimiothérapeutiques, antiglycémiques et autres . lIs
peuvent également étre appliqués dans des médicaments, des aliments, des suppléments, des produits

dermatologiques et des cosmétiques [3,5]. Des composés bioactifs ont été trouvés dans les déchets de fruits a peau
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comme le raisin, I'orange, la grenade et le ramboutan. Selon I’ Organisation pour I'alimentation et
I'agriculture (FAO), la production mondiale d’ananas en 2022 était de 29 361 138 tonnes [6].

Les pays producteurs comprennent le Costa Rica, les Philippines, le Brésil, la Thailande et I'Inde.
Les déchets d'ananas peuvent varier entre 60 et 80 % (selon la variété) et correspondent a la couronne, la
peau, les feuilles, le noyau et les tiges [7]. Pour cette raison, des alternatives sont recherchées pour utiliser
ce type de déchets ; parmi les utilisations possibles figurent la fabrication de textiles, de papier et d'aliments
pour animaux [8], la production de bioéthanol [9], la production d'emballages recyclés [10] et la préparation
de pigments naturels [11], entre autres.

Cependant, il a été démontré que les déchets d’écorces d’ananas constituent également une source
potentielle d’obtention de tanins [12]. Ces déchets sont riches en minéraux (magnésium, potassium, zinc et
sodium, entre autres), en différentes vitamines comme A, C, K et E [13] et en composés aromatiques
comme le limonene, I'hexanoate d'éthyle, I'acétate de butyle, 1 -butanol et furfural, entre autres [14].
Plusieurs technologies conventionnelles et émergentes ont été utilisées pour obtenir ce type de composeé,
notamment I'extraction assistée par soxhlet, I'extraction liquide-liquide , I'extraction par vapeur, l'infusion,
I'extraction par ultrasons [15], I'autohydrolyse [16], les micro-ondes et I'extraction par fluide supercritique
(1711

Actuellement, de nouvelles alternatives respectueuses de I'environnement sont recherchées pour
obtenir des tanins ; la fermentation a I'état solide est un bioprocessus qui se produit a de faibles niveaux
d’eau. L'utilisation de levures et de champignons filamenteux a principalement été rapportée [18]. Il est trés
important d’étudier les facteurs qui affectent le processus de fermentation a I'état solide, tels que la
température, 'humidité et le pH, entre autres [19].

L'objectif de ce travail était d'évaluer les conditions du processus de fermentation a I'état solide
utilisant Aspergillus niger spp. pour la libération de composés polyphénoliques a partir des déchets
de pelures d'ananas et identifier les principaux composés ayant une activité antioxydante.

2. Matériels et méthodes 2.1.
Obtention des déchets d'écorces d'ananas et des réactifs

Les déchets d'écorces d'ananas ont été collectés sur un marché local situé au centre de la ville de Saltillo,
Coahuila. Les déchets ont été coupés en petits morceaux, lavés et placés dans des conteneurs et séchés dans
une étuve (Luzeren®, modéle WGL-65B, Shanghai, Chine) a 60 -C pendant 72. Une fois séchés, ils ont été broyés
dans un mélangeur, enfin obtenir une poudre.

Acide gallique (CAS 149-91-7), catéchine (CAS 18829-70-4), trolox (CAS 53188-07-1), DPPH (CAS
1898-66-4), ABTS (CAS 30931-67-0) et TPTZ (CAS 3682-36-7) provenaient de Sigma-Aldrich® (St. Louis,
MI, USA). Phénol (CAS 108-95-2), nitrate de sodium (CAS 7631-99-4), chlorure de potassium (CAS
7447-40-7), sulfate de magnésium (CAS 10034-99-8), acétate de sodium (CAS127-09- 3), le persulfate
de potassium (7727-21-1) et le sulfate de fer (CAS 7782-63-7) provenaient de FAGA®Lab. Acide sulfurique
(CAS 7664-93-9), acide chlorhydrique (CAS 7647-01-0), phosphate monopotassique (CAS 7778-77-0)
d'Analytyka®. Ethanol (CAS 64-17-5), carbonate de sodium (CAS 497-19-8), isobutanol (CAS 78-83-1),
méthanol (CAS 67-56-1) et dextrose (50-99-7) provenaient de Jalmek® (Nuevo Leon, Mexique). L'acide
acétique (CAS 64-19-7) provenait de Macron Fine ChemicalsTM. La gélose au dextrose de pomme de
terre provenait de BD BioxonTM (Kowale, Pologne). Le réactif Folin provenait de Godel BellMR Reagents.
L'eau distillée a été fournie par la Faculté des Sciences Chimiques de I'Université Autonome de Coahuila.

2.2. Propriétés physicochimiques des déchets de peaux

d'ananas Pour la caractérisation du substrat, les déchets de peaux d'ananas ont été soumis a deux
analyses, a savoir l'indice d'absorption d'eau (WAI) et le point d'humidité critique (CMP).
Ces analyses ont été déterminées selon la méthodologie rapportée par Buenrostro-Figueroa et al.
[20]. Pour WAI, 1,5 g de matiere séche ont été placés dans un tube de centrifugation de 50 ml avec
15 ml d'eau distillée, agités manuellement pendant 1 min a température ambiante, puis centrifugés
a3 000 x g pendant 10 min (Premiere® , modéle XC-2450). , Muskogee, OK, Etats-Unis).
Le surnageant a été jeté et le WAI a été calculé a partir du poids restant du gel exprimé en g de gel/g de
poids sec. La CMP a été estimée par I'ajout de 1 g d'échantillon sur une thermobalance (OHAUS, Modéele
MB23, Greifensee, Suisse)
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ou la perte de poids par déshydratation a été surveillée jusqu'a ce que le point d'inflexion soit atteint pour la
détermination des paramétres.

2.3. Analyse immédiate des déchets d’écorces d’ananas

L'analyse immédiate consistait en la détermination de la teneur en humidité, en cendres et en matiéres
grasses selon la méthodologie AOAC selon Polania-Rivera et al. [20]. La teneur totale en glucides a été
déterminée par la méthode phénol-sulfurique selon Polonia-Rivera et al. [21] avec quelques modifications ou une
courbe standard a été réalisée avec du dextrose avec une concentration de 0 a 140 ppm. Les sucres réducteurs
ont été déterminés selon Selvanathan et Masngut [22]. La teneur en protéines a été réalisée selon la méthode
spectrophotométrique Lowry selon la méthodologie rapportée par Redmile-Gordon et al. [23] La détermination
des fibres a été déterminée selon celle rapportée par Pua et al. [24].

2.4. Evaluation des souches fongiques & capacité invasive sur les déchets d'écorces d'ananas

Cing souches fongiques du Département de recherche alimentaire de I'Université autonome de
Coahuila, préalablement identifiées et caractérisées (Aspergillus HT3, Aspergillus niger GH1 [MUM
23.16], Aspergillus niger Aa20, Aspergillus Aa120 et Aspergillus oryzae) ont été évaluées. Les
souches ont été réactivées sur gélose dextrose de pomme de terre (PDA) a 30 -C pendant 5 jours.

La capacité de croissance invasive du micro-organisme a été évaluée en utilisant des déchets de

pelure d'ananas broyés comme substrat. La cinétique de croissance a été réalisée en prenant des
mesures toutes les 24 h pendant 5 jours et en déterminant le taux de croissance [25]. Par la suite,

des extractions ont été réalisées en récupérant avec 15 ml d'éthanol (50 %), pour une analyse ultérieure.

2.5. Quantification des composés polyphénoliques

Les tanins hydrolysables (HT) ont été déterminés en utilisant la méthode de Folin — Ciocalteu décrite
par Zaki et al. [26] avec quelques modifications. Une aliquote de 20 pL d' extrait de fermentation (les
échantillons ont été dilués au 1:100) a été placée dans un puits de microplaque, puis 20 uL de réactif de
Folin-Ciocalteu ont été ajoutés et laissés au repos pendant 5 min, puis 20 uL de carbonate de sodium. (0,01
M) ont été ajoutés et laissés au repos pendant 5 minutes, puis dilués dans 125 L d'eau distillée et lus a
750 nm dans un lecteur de microplaques (Thermo Scientific, Waltham, MA, USA). Les valeurs ont été
calculées a l'aide d'une courbe d'étalonnage de I'acide gallique (0 a 200 ppm). La teneur en tanins
hydrolysables a été exprimée en mg/g de poids de peau d'ananas. Les tanins condensés (CT) ont été
déterminés selon la méthodologie décrite par Palacios et al. [27], avec quelques modifications. Le HCI-
Isobutanol a été préparé en dissolvant 70 mg de FeSO4.7H20 dans 10 mL de HCI 36 % et la solution a
atteint jusqu'a 200 mL avec l'isobutanol. Des aliquotes de 333 pL d'extraits ont été ajoutées a 2 mL de
réactif HCl-Isobutanol dans un tube en verre a bouchon a vis a 100 -C pendant 1 h. Aprés refroidissement
a température ambiante, 180 pL ont été pipetés dans des puits de microplaques et lus a 460 nm dans un
lecteur de microplaques (Thermo Scientific, Waltham, MA, USA). Les valeurs ont été calculées a l'aide
d'une courbe d'étalonnage de la catéchine (0 a 1 500 ppm). La teneur en CT a été exprimée en mg/g de
poids de peau d'ananas.

2.6. Evaluation des conditions de fermentation & I'état solide (SSF) utilisant des déchets de peaux d'ananas pour
la libération de composés bioactifs

Un modeéle exploratoire Plackett-Burman pour la libération de polyphénols a été utilisé pour évaluer
les conditions SSF. La conception utilisait deux niveaux (+1, -1) : 7 facteurs qui étaient la température,
I'humidité, I'inoculum, NaNO3, MgS04, KCI et KH2PO4, et 8 traitements, effectués en triple ; les facteurs et
le traitement sont présentés dans le tableau 1. La variable de réponse était la quantité de HT et de CT ; sa
quantification a été réalisée selon les méthodologies de la section 2.5. Les extraits ont été récupérés en
ajoutant 15 ml d’'un mélange éthanol : eau (50 % v/v), puis filtrés et stockés pour une analyse plus
approfondie.
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Tableau 1. Matrice condensée des traitements de conception Plackett-Burman et niveaux de facteurs pour les polyphénols

libérer.
; Température Humidité Inoculum
Traitements FZ ) o oo NaNO3 MgSO4 KCl CH2POs
! - - -1 1 1 1 -1
2 1 - -1 -1 -1 1 1
S - ! -1 -1 1 -1 1
4 1 1 -1 1 -1 -1 -1
5 -1 -1 1 1 -1 -1 1
6 1 -1 1 -1 1 -1 -1
7 -1 1 1 -1 -1 1 -1
8 ! ! 1 1 1 1 1
Les niveaux
Facteurs +1 y
Température (-C) 30 25
Humidité (%) 80 70
Inoculum (spores/g) 1x107 1x106
NaNO3 (g/L) 15,6 7.65
MgSO4 (g/L) 3,04 152
KCI (g/L) 3,04 1,52
6,08 3.04

KH2PO4 (g/L)

2.7. Analyse de la teneur polyphénolique des extraits de fermentation par RP-HPLC-ESI-MS

Pour l'identification du contenu polyphénolique des extraits de fermentation, ils
ont été filtrés avec une membrane en nylon de 0,45 ym ; ensuite, 1,5 ml ont été prélevés et placés dans un flacon pendant
chromatographie. L'identification a été réalisée selon la méthodologie rapportée
par Diaz-Herrera et al. [28]. Les analyses par Phase Inverse — Liquide Haute Performance
Les chromatographies ont été réalisées sur un systéme HPLC Varian comprenant un échantillonneur automatique.
(Varian ProStar 410, Palo Alto, CA, USA), une pompe ternaire (Varian ProStar 2301, USA),
et un détecteur PDA (Varian ProStar 330, USA). Une masse piége a ions pour chromatographe liquide
spectrometre (Varian 500-MS IT Mass Spectrometer, USA) équipé d'un électrospray

une source d’'ions a également été utilisée.

2.8. Détermination de la capacité antioxydante

Le test DPPH a été réalisé en utilisant la méthodologie décrite par Sepulveda
et coll. [16], avec quelques modifications. Le radical DPPH a été préparé a une concentration
de 60 uM en solution méthanolique. Ensuite, 193 uL de solution DPPH-Méthanol et 7 uL de

Les extraits de fermentation ont été mélangés et placés dans une microplaque. Le méthanol a été utilisé comme blanc
et une solution DPPH-méthanol a été utilisée comme absorbance témoin. Une solution standard de Trolox

a été préparé de 0 a 200 ppm. Les échantillons ont été lus a 540 nm dans un lecteur de microplaques
(Thermo Scientific, Waltham, MA, Etats-Unis). L'activité de piégeage des radicaux a été calculée
selon I'équation (1) :

(Ac-:m) x 100
c

RSA (%) = (1)

ou Ac est I'absorbance du contrdle et Am est 'absorbance de I'échantillon.

Le test ABTS a été réalisé en utilisant la méthodologie de Sepulveda et al. [15], avec
quelques modifications. Une solution d'/ABTS (7 mM) a été préparée et mélangée a une solution
de K2S5208 (2,45 mM). On a laissé reposer dans I'obscurité pendant 12 h a température ambiante. Un
une aliquote de 193 pL de solution ABTS et 7 pL d'extrait de fermentation ont été mélangées et placées
dans une microplaque. L'éthanol a été utilisé comme blanc de lecture et ABTS-Ethanol comme contrdle.
absorbance. Une solution étalon de Trolox a été préparée dans une plage de 0 a 200 ppm.

Les échantillons ont été lus a 750 nm dans un lecteur de microplaques (Thermo Scientific, Waltham, MA,

ETATS-UNIS). Les résultats ont été exprimés selon I'équation (1).
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une microplaque. L'éthanol a été utilisé comme blanc de lecture et I'ABTS-éthanol comme absorbance témoin.
Une solution étalon de Trolox a été préparée dans une plage de 0 a 200 ppm. Les échantillons ont été lus a
750 nm dans un lecteur de microplaques (Thermo Scientific, Wal-tham, MA, USA). Les résultats ont été g3

exprimés-selonl'éaguation(1)
P < \REA

Le test FRAP a été réalisé selon Mala et al. [29] avec quelques modifications. Le réactif FRAP a été préparé
quotid'bq_nwgo&gw&m%g%ﬁﬁgé{igﬁsmélangeant un tampon acétate. Le test FRAP a été réalisé selon Mala et

HPepMatadhastanedr iondRml $a7 58 ZAans AR JalhtiGH Ehimnshsgidian 38,5\ de réactif FRAP a été
SRR G GBRS HRPeSTtAOZ datinedlifiaieAgiah e sIGEORDHIANG &G-DeI3TIesS, 180 KL de pH 3.6)
RRpIRYEe At GRAGIGLEE B 24 I PRPEEAMH ARV GBI R INP Y TE B'RIRIR-Fiapubstitut dans un
snssiatigiPBiRAMRE danEPiRsa fie DERPIRE SRR BRNARE S anipren Urks sshasHgan eaiete lus

& ErdpardanmdnicstsaGEBE R BEE R Thesreerarigifis oMadiaany MAgs/A)- Le polyphe- de Trolox a
kicraplsauedfichiaa S aaminee walrRRdmMakodgrgie dedaspadiondypiiatligiiegients dans un lecteur de
avioxXpdaeitearétadivitysé selon la méthodologie de la section 2.7, des traitements avec les meilleur
activité antioxydante.

3. Résultats
3. Résultats

3.1. Caractérisation physicochimique de la peau d'ananas 3.1.
Caractérisation physicochimique de la peau d'ananas

Pour réaliser le processus SSF, il est nécessaire de connaitre certains parametres tels que Pour
régliser Ieé) %cessus SSF, il st n cessaire de connaitre certalnsrparame
comme I |n |ce sorptlon eau W , qui est la quantite d'eau absorbee par le sup- comme l'indice

d ar?ig pomt hu%‘l 8% crlthu gg,\}]l,g do?&“e???e rb? %ngusp;?cgjr?FSO] et le point d'humidité critique

qU| est eau liee au support
ans la présente étude, |a peau d'ananas a obtenu des valeurs de 5,42 + 0,47 g de7qe|/é; de support de peau
se e 31 Dans la presente etude, la §eau d'ananas a obtenu des valeyrs de 5,42 £0.4 e ge /g de matlere seche.

1420 4o 107 AT St G, resprsthement L syt de fand %e'?mmed.ate
8 Bet dananes 2 She RUMALS 98 BB Lo o 65 Cengree 9213 %00 2 grases 478 %

BB S EBNTARVL £ 045 8 WS TIIRLRMat 123 IS LIRS § totau
afet.tﬁfrc}n%n&a SLPHS 5002 8ok 90 b oS R SR S R S A L el s 88 1o 12 @

3.2. Evaluation des seuches fongiques & eapacité de eroissance invasive

Pour fewaluaish dieitaceonissmaes saifiesix s0uebe Y Adsagimili s ardistebbesqA (higugermsT 3, A.
miger Ae2d 0 ArigisieGAa2dt A srigesdTHY S5 s svAgaDe Selorda figure 1, il s'agit d'ob- A. niger Aa210, A.
Yax\e erfependifergnrr siveifigatyeenitriiersialpedifaneibsnd&spendant, on a observé quiil n'y avait
st wittsre dle eissagee, A rigar s at A migar TS sonteaquise sstatanis en
pueriepubsEayhssqtpuisqaltatén0038 0089 eh 6)086t0/048arétéobtétiupbéspactivspeetiv e Pentapisrk
aipparteas botiegx de terpissarnreistem tailprie Bl lekiasts, ehtenupesrgesalpt ), 68Agegnestieement. Par
0003B.rABgNN0BBIANAE inpahiralpsrévuiescsadshenitreAAaRED AaZiifeA. niger GH1, et 0,036 mm/h,
BHIrete, opsmstiespectivement.

35 1

30
—8— 4. niger HT3

o
h

—X— A. niger Aa20

=
=1

—— 4. niger Aa2l0

Measurement (mm)

—&— 4. niger GHI

—&— 4. oryzae

0 24 48 72 96 120

Time (h)

Fignre JeilERissancesrtiale.RAYs devalalinn.ds sprrpsdugiadesRcapasitéinyasive sur ananas

peler les déchets.

3.3. Quantification des tanins issus de la cinétique de fermentation

Les souches A. niger Aa20 et A. niger HT3 ont été utilisées pour la quantification de HT
et CT. La figure 2A montre la quantification de HT avec A. niger Aa20 et A. niger HT3.
La souche d'A. niger Aa20 a libéré jusqu'a 6,02 mg/g de HT en 48 h. Cependant, A. niger HT3,
libéré jusqu'a 10,00 mg/g de HT en 72 h. D’aprés ces résultats, A. niger HT3 était le
souche qui a favorisé la libération de HT. La figure 2B montre la quantification du CT avec A. niger

Aa20 et A. niger HT3. La souche d'A. niger Aa20 a libéré jusqu'a 82,59 mg/g de CT en 48 h.
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Conc. (mg/g)

(A)

—a— 4. niger Aa210

—&—. 4. niger HT3

doigt un an . Des echantillons de sang ont ete utilisés ou analyseés. Les souches A. niger Aa20
de. HT%tv’ac%gef ARSI S U BATAGRIRE SR RERIETE GoalEAGTRIE RaEiggion
nlger I—ﬂ'@ re%ouché3 dIéaAs%liICheEaéO nagﬁgere?sooazlrbere ?—Ha 9 91% g@eden%gr%nﬁsnl?gecﬁﬁ?g aPbere
{5605 1%%%’11#4/%%HT@%#E&Q‘?JS%Pati'e&“n‘:eérrﬁ%ta%n’ra e Rt g e A SRR
f'%ntre 3 %"8’}1‘ t%“aH“f'éfii'é’Oﬁ%eACE.Sérei\Ach"&e)&Aﬁ"‘.Sgr%‘r% fi%‘;s”c?/gcﬁ "Hﬁl\at;’e?eAE'Eo 3l L%Lr‘ées 22939

USU

ol A ) S:
??%%%Eé‘?g?%e?&.%w%! 65 A ”'%JaF'tT a"é’é"ﬂ% é“éﬂx higel \Ia s GTa 72 Loside Po S°H9£‘rea ion
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Figure 3. Concentration de polyphénols trouvés dans le processus de fermentation : (A) Concentrations HT de
Traitements A. niger HT3 ; et (B) concentrations CT des traitements A. niger Aa20.

La figure 4A montre l'effet standardisé des facteurs affectant la libération de HT avec A. niger
Souche HT3. Le MgSO4 affecte directement la libération de HT. Le reste des facteurs qui ne jouent pas
dépasser la ligne pointillée n’a aucun effet sur la libération de HT. La figure 4B montre le standardisé
effet des facteurs affectant la libération de CT avec la souche A. niger Aa20. KH2PO4 affecte directement
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la sortie de CT. Les autres facteurs qui ne dépassent pas la ligne pointillée n’ont aucun effet sur
la sortie de CT.

(5)MgS0, (¢/L) 1399168 (7)KH,PO, (/L) -3.27116

(4)NaNOs (g/L) 996443 (4)NaNOj; (g/L)

(1)Temperature (°C) (5)MgSO, (/L)

.250765 (1)Temperature (°C)

(6)KCI (2/L)

(2)Moisture (%) -0.912297 (6)KCl (g/L)

(7)KH,PO, (g/L) (3)Inoculum (spores/g)

(3)Inoculum (spores/g) 2)Moisture (%) 0.058266

p=0.05
Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

P=0.05
Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

(A) (B)

Figure 4. Diagramme de Pareto des variables qui affectent le processus de fermentation : (A) HT pour A. niger HT3 ;

et (B) CT pour A. niger Aa20.

3.5. Identification de HT et CT par HPLC-MS

La teneur en polyphénoliques (Tableau 2) de I'échantillon non fermenté et des extraits SSF de
Les écorces d'ananas avec A. niger Aa20 (Traitement 4) et A. niger HT3 (Traitement 6) ont été
déterminées par HPLC-MS. Dans I'échantillon non fermenté, 10 composés appartenant aux familles de
acides hydroxycinnamiques, méthoxyflavonols, stilbénes, acides hydroxybenzoiques, flavones et
des isoflavones ont été identifiées. Dans le traitement 4 avec A. niger Aa20, cing composés appartenant
aux familles des curcuminoides, des acides hydroxycinnamiques, des lignanes, des acides méthoxycinnamiques,
et des flavonols ont été identifiés. Dans le traitement 6 avec A. niger HT3, 10 composés appartenant
aux familles des lignanes, des acides hydroxycinnamiques, des méthoxyflavonols, des catéchines, des flavanones,
des acides méthoxycinnamiques, des acides hydroxybenzoiques et des anthocyanes ont été identifiés.

Tableau 2. Composés polyphénoliques identifiés lors du traitement 6 avec A. niger HT3 et du traitement 4 avec

A. niger Aa20.

Echantillon non fermenté

Non. Masse moléculaire Formule chimique Molécule Famille
1 341,0 C15H1809 Acide caféique 4-O-glucoside Acides hydroxycinnamiques
2 314.9 C16H1207 Rhamnétine Méthoxyflavonols
3 389,0 C20H2208 Resvératrol 3-O-glucoside Stilbénes
4 322,9 Acide gallique 3-O-gallate Acides hydroxybenzoiques
5 2529 C15H1004 7,4 Dihydroxyflavone Flavones
6 352,8 C16H1809 Acide 1-caféoylquinique Acides hydroxycinnamiques
7 370,8 C20H2007 Sinensetine Méthoxyflavones
8 336,8 C16H1808 Acide 3-p-coumaroylquinique Acides hydroxycinnamiques
Isorhamnétine 3-O-glucoside
9 622,8 A
C28H32016 7.O-rhamnoside Méthoxyflavonols
dix 414.9 C21H2009 Daidzin Isoflavones
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Apell'Mlﬁﬁof,gl' 2024, C21H2009 Daidzin Isoflavones 941
Traitement 4 de la souche A. niger Aa20
Poids .
Non. FormfE#himRHiE Molécule Famille
1 moléculaire 368,8 C21H2006 la curcumine 4 de la souche TxaHR§BPAER0 Curcuminoides
Non. P amoléculaire C16diB08 chimique Acide 1-cafébidtadnlique Acides hygdggmicinnamiques
% 3°9.8 368,8 C20H24%%1 H2006 LAl B hine Curcukigiines
3 3668 352,9 C17H20Q9 peiscirfiguloylquinique Acide ‘tasigogoviniakiresinol AsidenyarikekinRaIEgues
42 380,5 359,8 féruloylquinite2009 Cc16A30BYRAQuermine Iusdfate Mifver os (Fikayprsls
53 300,8 3668 C15H1087 iR EEkhe N° Poids moléculairt BERTM@Rt 6 de la souche Acides métrienyoinslemiques
4 380,5 Traitement 6 chimique Molécule Flavonols
5 300,8 de la souche A. niger HT3 Flavonols
Famille
358,6 0 06 Laricirésinol Formule chimique Molécule C16H180 fona
g n° Rgjgsgmoléculaire Acide 1-caféoylquinique C20H2406 C16H1205 C16H180 . Fﬁmille . .
1 358,6 " Lariciresinol e
3 ) 2839 3529 Meﬁhyﬁsgférﬁall%%_ . . MethbWBnols
4 X 306,8 283!9 (ﬁclﬁfa]lgggﬁg)gﬁ%glque Amdef hyd@gtmﬁggques
, Methylgglangme Methoxsg?vonols
%4 2567 306.8 RIS Hes
65 311,9.256,7 C13H12695H1204 Acide cafée9Rirpidife Acideste#aR9Rnnamiques
76 5889 3119 C39H58043H1209 FeAdatecdeSetotienel Acidgad yHensiyeRIigHAR ues
7 588,9 Ferulate de Schottenol ; 4 : f
8 8 600,9 600.9 C7He0B39H5804 Acide,galla ique Ai\'SF DD SybenzdiGues
9 289.0 ) C15H14 C7H605 Acide gallagique Acides hy ogébenzgslques
™ 289,0 511406 () GRERIDe CatBERiL
91010 286,6 286,6 C15H110f341106 * Cyayigingne AAmiRgeyRBeS

.6. Activité antioxydante des extraits de fermentation 3.6.
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2190 G 00008 B LALRID S0 98 S0 ASK 08 dRS, SRHEhRS IS Sos S FAURA RN AYSRIS
EJH%%%R%A?&HM&%%B& FSa‘tﬁ@iES’R%’i‘s?’L"é"u%?(éﬁ?&W, ﬁkﬁégﬁggwﬁsd a A. niger HT3, a obtenu un
pourcentage d'inhibition plus élevé, atteignant 77,38 + 6,64 %. Ce résultat
par rapport a I'échantillon non fermenté représente une amélioration jusqu'a 2,6 fois de I'ABTS
activité. Le traitement 6, qui correspond a A. niger Aa20, a obtenu un pourcentage plus élevé de
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obtenu un pourcentage d'inhibition plus élevé, atteignant jusqu'a 77,38% + 6,64. Ce résultat par rapport a
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Figure 6. Activité antioxydante des déchets de pelure d’ananas des extraits de fermentation pour 'ABTS.

Figure 6. Activité antioxydante des dechets de pelure d'ananas des extraits de fermentation pour I'ABTS.
Figure 6. Activité antioxydante des déchets de pelure d’ananas des extraits de fermentation pour 'ABTS.
La figure 7 montre les traitements de chacune des souches utilisées en comparaison avec I'ONU. La
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Figure 7. Activité antioxydante des déchets de pelure d’ananas des extraits de fermentation pour FRAP.

Flg%?sZué%tMte antioxydante des déchets de pelure d’ananas des extraits de fermentation pour FRAP.

ﬂqﬂ{&%%ggﬁw%ygég%mggchets de pelure d’ananas des extraits de fermentation pour FRAP.
mmcﬁﬁ&é@i#&@&@&%&ﬁﬁiﬁﬂ&%m“aires a ceux rapportés par Polania-Rivera et al. [21] dans

d'ananas (5,61 g/g peau séche). Il existe des ouvrages similaires ; par exemﬁle du marc de ralsm
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(14,37%). Avec ces résultats, les déchets de pelures d’ananas constituent un substrat prometteur pour le SSF.
La teneur en humidité était supérieure a celle rapportée par Selani et al. [32] (3,77 %) dans
marc d'ananas. Les valeurs rapportées par Morais et al. [33] (8,8%) dans des zestes séchés au four



Machine Translated by Google

Appl. Microbiol. 2024, 4

943

étaient semblables. Cependant, les valeurs rapportées par Huang et al. [34] (10,47-16,1 %) dans la peau
d'ananas de différents cultivars étaient plus élevés. La teneur en cendres était similaire a celle rapportée par
Sanchez-Prado et al. [35] de 1,5 % pour les déchets d’écorces d’ananas. Cependant, Selani et al. [32] ont
signalé une teneur en cendres plus élevée de 2,24 % dans le marc d'ananas lyophilisé. Les valeurs rapportées
par Aparecida-Damasceno et al. [36] de 4,57 % dans la farine d'écorces d'ananas étaient plus élevées.

D'autre part, certains auteurs mentionnent que ces résultats peuvent étre attribués au fait qu'il s'agit de
différentes variétés d'ananas et qu'ils sont cultivés dans différentes régions du monde ; de plus, ils peuvent
dépendre du type de sol et de la maturation du fruit [37]. La teneur en matieres grasses rapportée dans ce
travail se situe dans celle rapportée par différents auteurs ; par exemple, Huang et al. [34] ont rapporté des
valeurs de 2,8 % de matieres grasses dans la peau d'ananas, la variété de Cayenne lisse, tandis que Zakaria et
al. [38] ont rapporté des valeurs de 1,8 % de matiéres grasses dans la peau d'ananas.

La teneur totale en sucre se situe dans la fourchette rapportée dans différentes études. Diaz-Vela et al. [39]
ont rapporté des valeurs de 22,59 % dans la farine d’écorces d’ananas. En revanche, Huang et al. [34] ont
rapporté des valeurs de 69,5 % dans les écorces d'ananas, la variété de Cayenne lisse. Les résultats obtenus
pour les sucres réducteurs étaient inférieurs a ceux rapportés par Huang et al. [34] de 38 % dans les écorces
d'ananas, la variété de Cayenne lisse. Les résidus agro-industriels d’ananas contiennent plusieurs types de
sucres. Selon les rapports de Sepulveda et al. [16] et Polania-Rivera et al. [21], les sucres retrouvés sont
maijoritairement le glucose, le fructose et le saccharose.

La teneur en protéines se situe dans les fourchettes rapportées par différents auteurs ; par exemple, Diaz-
Vela et al. [39] ont rapporté des valeurs de 0,32 % dans la farine d’écorces d’ananas. Selani et coll. [32] ont
rapporté des valeurs de 4,71 % dans le marc d'ananas. La teneur en fibres se situe dans les fourchettes
précédemment rapportées par différents auteurs. Huang et coll. [34] ont rapporté des valeurs comprises entre 7
et 8 % dans la peau d'ananas, la variété Tainung. Morais et coll. [33] ont rapporté des valeurs comprises entre
14 et 16 % dans les écorces d'ananas avec différents traitements, tandis qu'Apareciada-Damasceno [36] a
rapporté des valeurs de 4,92 % dans la farine d'écorces d'ananas.

4.2. Adaptation des souches d'Aspergillus en cinétique de fermentation

Andrade-Damian et al. [25] ont mentionné que les souches d'Aspergillus peuvent s'adapter a des substrats
complexes tels que Curcuma longa L. En revanche, Buenrostro-Figueroa et al. [30] ont mentionné que les
champignons filamenteux sont les plus largement utilisés dans les SSF, en raison de leur capacité a s'adapter
au substrat qui présente des similitudes avec le milieu dans lequel ils poussent, en plus d'avoir un grand potentiel
de libération de composés bioactifs. . Une autre étude a démontré la capacité du champignon A. niger a
développer et dégrader les composés présents dans les résidus agro-industriels d'ananas [40].

4.3. Libération de tanins par fermentation a I'état solide

Polania-Rivera et al. [21] ont mentionné qu'ils avaient effectué un processus SSF par Rhizopus oryzae
sur des peaux d'ananas comme substrat ; les résultats obtenus étaient de 83,77 mg GAE/g de HT et 66,5 mg
QE/g de CT. Certains auteurs ont mentionné que la faible teneur en polyphénoliques lors de la fermentation des
résidus d'ananas associés a la farine de soja et a Rhizopus oligosporus pourrait étre liée au fait que la plupart
des composés sont liés a la membrane interne [41]. Une autre étude a mentionné que les souches d'Aspergillus
utilisant le SSF aident a libérer des polyphénols et produisent naturellement des enzymes qui dégradent la paroi
cellulaire. Torres-Ledn et coll. [31] ont utilisé des graines de mangue SSF avec A. niger GH1, ou la teneur
phénolique totale a été multipliée par 3,3. En revanche, Buenrostro-Figueroa et al. [30] ont utilisé des résidus de
figue dans du SSF avec A. niger HT4, et les résultats ont démontré une augmentation de la teneur totale en
polyphénols de 10,19 + 0,04 mg GAE/g. Dans un autre travail de recherche, les composés phénoliques totaux
et les flavonoides de la pulpe du fruit du jambolan apres traitement SSF a différents moments avec Aspergillus
niger et Aspergillus flavus ont été étudiés. Les résultats révelent que la pulpe de fruit fermentée d'A. flavus
présentait une augmentation des composés phénoliques totaux (685,88 mg GAE/100 g) et des flavonoides (388
mg QE/100 g) [42]. Les résultats de cette étude indiquent que le SSF est un procédé biotechnologique
prometteur pour I'obtention de composés bioactifs. Les pelures d’ananas constituaient un substrat approprié
pour étre utilisé comme source de carbone et d’énergie pour le champignon filamenteux.
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4.4. Evaluation de I'activité antioxydante dans les extraits de fermentation

Par autohydrolyse, les extraits de déchets d'ananas peuvent en contenir respectivement jusqu'a 80 %
et 94 % selon un test d'antioxydant DPPH et ABTS [16]. Polania et coll. [43] ont utilisé le SSF de Rhizopus
oryzae sur des déchets d'ananas et, par conséquent, les extraits fermentés obtenus présentaient
respectivement 61,46 et 77,39 % aux tests d'antioxydants DPPH et ABTS. De plus, le marc de péche de SSF
utilisant A. niger et R. oligosporus a été évalué et les extraits ont démontré que le potentiel antioxydant
déterminé par le test de piégeage des radicaux DPPH a augmenté de maniére significative (> 18 %) tout au
long de la croissance fongique. De plus, Torres-Leén et al. [31] ont trouvé une corrélation entre les polyphénols
obtenus a partir de graines de mangue provenant de SSF par A. niger GH1 et leur activité antioxydante,
attribuée au processus de fermentation qui, apparemment, augmente I'activité antioxydante en améliorant la
biodisponibilité des molécules bioactives. . Paz-Artega et al. [40] ont évalué un bioprocédé solide par A. niger
GH1 sur le noyau et les pelures d'ananas, et les résultats indiquent une corrélation positive avec la libération
de polyphénols et I'activité antioxydante par le DPPH en observant une augmentation de 25 %.

En revanche, Chiet et al. [44] ont évalué la teneur en composés bioactifs et la capacité
antioxydante des ananas Josapine, Morris et Sarawak (Ananas comosus). Les résultats ont
démontré que l'activité de piégeage du FRAP dans les échantillons de Josapine présentait la
capacité antioxydante la plus élevée, suivie par Morris, puis par Sarawak ayant la valeur la plus
faible. Brito et coll. [45] ont obtenu des extraits méthanoliques et éthanoliques par macération de
couronnes d'ananas, ou les extraits ont montré un effet antioxydant positif en utilisant la méthode FRAP.
Larios-Cruz et al. [46] ont mentionné que la valorisation des sous-produits du pamplemousse peut
étre réalisée par le processus de fermentation en raison de la libération de composés antioxydants.

Les auteurs ont observé que la teneur en eau avait un effet important sur le SSF ; une augmentation de ce
paramétre favorise la libération de molécules bioactives. Par conséquent, le SSF est utile pour libérer un
grand nombre de composeés bioactifs et améliorer I'activité antioxydante ; cela a été attribué a I'hydrolyse
enzymatique microbienne (47).

4.5. |dentification des composés polyphénoliques par HPLC-MS

Selon Banerjee et al. [48], différents composés bioactifs ont été trouvés dans les déchets
d’ananas, tels que les acides phénoliques, les flavonoides, la catéchine, I'acide gallique et I'acide
férulique. D'autres auteurs ont mentionné que, grace a l'utilisation de SSF avec Rhizopus oryzae sur
des déchets d'ananas, certains composés tels que I'acide gallique, I'acide chlorogénique, la catéchine,
I'acide caféique, I'épicatech, I'épicatech, lI'acide cumarique, la scopolétine et la quercétine ont été
identifiés [21]. En revanche, Paz-Arteaga et al. [40], en utilisant SSF avec A. niger GH1, a identifié
15 composés, par exemple le caféoyl hexoside, I'acide 5-caféoylquinique, la spinacétine 3-O-glucosyl-
(1->6)-[apiosyl(1->2)] - glucoside, éthyester de I'acide p-coumarique, acide banzoique, p-coumaroyl
tyrosine, alcool p-coumarylique hexoside, 4-vinylphénol, acide p-coumaroyl glycolique, aldarate de
féruloyle, psoraléne, acide caféique 4-O-glucpside, p-coumaroyl hexoside, (+)-gallocatéchine et gallagyl-hexos

5. Conclusions

Les résultats obtenus dans la présente étude montrent que la fermentation a I'état solide
utilisant Aspergillus niger spp. les souches et les écorces d'ananas comme substrat sont efficaces
pour obtenir une plus grande libération de composés bioactifs et, ainsi, une activité antioxydante
favorable. La souche A. niger HT3 a contribué a la libération de tanins hydrolysables, tandis que la
souche A. niger Aa20 a contribué a la libération de tanins condensés. Lors d’'une analyse HPLC,
jusqu’a 33 composés ont été identifiés, dont trois principaux : I'acide 3-féruloylquinique, I'acide
caféique, le laricirésinol et le 3-hydroxyphlorétine 2' -O-xylosyl-glucoside. Le procédé SSF avec la
peau d'ananas comme substrat est une alternative pour la libération de molécules avec une
application potentielle dans l'industrie pharmaceutique et alimentaire.
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