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Résumé

Cing (5) facteurs physico-chimiques : concentration en carbonate de sodium, température et durée de
carbonatation, temps de digestion et pression, ont été étudiés simultanément pour voir leur effet sur
I'extrait d’agar de Gelidivm spinosum. L’étude a mis en évidence I'influence plus ou moins importante de
chacun de ces facteurs sur les réponses recherchées (rendement d’extraction, force de gel, point de
gélification et point de fusion). Différentes interactions plus ou moins importantes ont pu €tre également
mises en évidence entre les facteurs étudiés.
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Abstract
Research of influent factors on agar-yield and quality of the rhodophyta Gelidium
spinosum (S.6. Gmelin) P.C. Silva

Study of simultaneous effects of five (5) factors: concentration of sodium carbonate, temperature,
carbonatation and digestion periods, and finally pressure, showed that each factor has more or less
importance on these responses: agar-yield, gel strength, gelling and melting temperatures. Besides,
interactions between these factors have been investigated.

Keywords : gelidium spinosum, inflvent factors, interactions, agar-yield, quality.

1. Introduction

Les végétaux marins, en général et les algues en particulier ne cessent d’attirer de plus en plus I'attention
des chercheurs et des industriels, essentiellement pour la découverte et la valorisation de molécules ayant
un potentiel économique important. Cest ainsi que [I'intérét porté, plus particulierement aux
polysaccharides pariétaux des algues marines est en progression continue de par le monde. Les espéces
les plus recherchées dans ce domaine appartiennent aux algues brunes et aux algues rouges pour en
extraire les alginates a partir de la premiére catégorie, les carraghénanes et les agars, de la seconde. Les
algues collectées a travers le monde s’élévent d 1 million de tonnes fraiches pour produire environ 55000
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tonnes d’hydrocolloides [1]. Ces phycocolloides sont utilisés dans différents domaines pour leur pouvoir
gélifiant et épaississant. La collecte des algues est effectuée généralement dans des champs naturels, mais
la culture de plusieurs espéces est une activité de routine dans les pays asiatiques, tels que la Chine, la
Corée et le Japon. Dans ce cadre, plusieurs espéces productrices de phycocolloides sont aussi hien récoltées
que cultivées a I'échelle industrielle telle que l'alginophyte Laminaria japonica ).E. Areshoug., les
carraghénophytes fucheuma siposum Agardh, Hypnea musciformis (Wulfen) Lamouroux [2] et les
agarophytes appartenant aux genres Gracilaria [1] et Gracilariopsis) [3]. Par ailleurs, parmi les algues
agarophytes les plus recherchées commercialement, figurent les genres Gelidivm, Pterocladiella (=
Pteroclodia) [4].Les algues appartenant au genre Gelidivm constituent la principale matiére premiére pour
la préparation de la gélose ou agar-agar, soit 44% de la production mondiale aprés les gracilaires qui
contribuent pour 53% d la production [5,6].Dans ce cadre, différentes espéces de Gelidivm telles que 6.
sesquipedale (Clem.) Bornet et Thuret., vivant sur les cdtes marocaines [2], et dans la péninsule ibérique, G.
pristoides (Turner.) Kiitzing en Afrique du Sud, 6. robustum (Gardner.) Hollen. & Abb. du Mexique, 6. amansii
(Lamouroux), au Japon, ainsi que d’autres espéces vivant au Chili font 'objet de collectes naturelles et de
quelques essais de culture en mer tels qu'en Espagne, les tonnages récoltés sont trés différents selon les

pays [7].

En Tunisie, l'intérét a la valorisation des algues marines est trés récent, comparé a plusieurs pays. Il date
d'une dizaine d’années. L'algue choisie pour le démarrage des travaux de recherche a porté sur la
rhodophycée Gracilaria verrucosa(Hudson) Papenfuss réputée pour avoir un agar de bonne qualité sachant
qu'elle est cultivée depuis longtemps dans différents pays tels que la Chine, le Chili, les Philippines, etc.
Ces travaux ont porté sur I'étude de leurs potentialités et la cartographie des peuplements dans deux plans
d’eau : le lac nord de Tunis et le lac de Bizerte [8,9,10].Puis, des essais de culture a I'échelle expérimentale
de cette algue ont été réalisés dans le lac de Bizerte, au nord de la Tunisie [11]. L’extraction de 'agar-agar
d partir de cette algue a fait également I'objet de travaux dans le but d’explorer les potentialités des
ressources algales tunisiennes [12]. La rhodophycée Gelidium spinosum (S.G. Gmelin.) Silva, a été signalée
en Tunisie sous le nom de &./atifolivm (Gréville) Thuret et Bornet., seulement @ Tabarka, Le Galiton, Cap
Serrat, Bizerte, Sousse ; mais pourrait se trouver dans d’autres localités [13,14]. Cette algue a fait I'objet
d’'une premiére étude en Tunisie de point de vue éco-morphométrique [15], sous le nom de Gelidium
latifolivm Hormis ce travail, il n’y a pas eu, @ notre connaissance, d’autres travaux sur la méme espéce ni
dans la méme localité ni dans d’autres zones tout le long de la cdte tunisienne. La Tunisie est un pays
importateur de phycocolloides dont I'agar-agar et ne dispose pas actuellement de base industrielle en
algues marines. Pour cette raison, le présent travail a pour objectif la contribution d I'étude des
potentialités en agar de Gelidium spinosum de Tunisie, en faisant varier simultanément certains facteurs
physico-chimiques pendant les opérations d’extraction a I'échelle expérimentale pour voir leurs effets sur
I'extrait obtenu et connaitre ceux qui sont les plus influents le rendement et la qualité du produit obtenu.

2. Matériel et méthodes
Le matériel biologique utilisé est constitué de I'algue rouge Gelidivm spinosum. ’échantillonnage a été
effectué sur la cdte rocheuse de Monastir @ I'Est de la Tunisie (Figurel) Les spécimens collectés ont été

ramenés au laboratoire od ils ont été bien nettoyés des épiphytes et du sable .Les algues ont été séchées
tout d’abord au soleil, puis & I'étuve d 60°C, jusqu’a I'obtention d’un poids sec constant entre 24 et 48 h.
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Figure 1 : Zone de récolte de Gelidivm spinosum

115

De lots de 15g d’algues séches ont été préparés pour en extraire I'agar-agar. La méthode utilisée dans ce
travail est inspirée de celle appliquée a I'IFREMER (France), mais aprés avoir fait les modifications exposées
dans ce papier. Cing facteurs différents ont été testés simultanément afin d’étudier leur influence sur le
rendement, la force de gel, le point de gélification et le point de fusion de I'agar extrait de Gelidivm
spinosum. Ces cinq facteurs sont les suivants: la concentration en carbonate de sodium (X,), la durée (X,) et
la température (X;) de carbonatation, le temps de digestion (X,) et la pression (X).Pour ce faire, nous avons
appliqué un plan d’expériences fractionnaire 2°' comportant 16 expériences (plus 3 au centre du domaine
expérimental) .Ce domaine est donné dans le Tableav 1.

Tableau 1 : Domaine expérimental

Nombre de Niveaux
Facteur étudié niveaux par
facteur
Concentration en carbonate de sodium 2 2
(8/): % :
Durée de carbonatation (mn) : X, 2 30
90
Température de carbonatation (°C) : X, 2 50
100
Durée de digestion (mn): X, 2 60
180
Pression (bar): X, 2 0.1
1.3
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Le plan d’expérimentation est indiqué dans le Tableav 2. Le traitement des données a été réalisé a I'aide
du logiciel NEMRODW, version 2000 [16].

Tableau 2 : Plan d'expérimentation

N° Essai  Concentration Durée de Température  Durée de  Pression
en carbonate  carbonatation de digestion (Bar)
de sodium (g/I) (mn) carbonatation (mn)
(°C)
1 2 30 50 60 1.3
2 8 30 50 60 0.1
3 2 90 50 60 0.1
4 8 90 50 60 1.3
5 2 30 100 60 0.1
6 8 30 100 60 1.3
7 2 90 100 60 1.3
8 8 90 100 60 0.1
9 2 30 50 180 0.1
10 8 30 50 180 1.3
11 2 90 50 180 1.3
12 8 90 50 180 0.1
13 2 30 100 180 1.3
14 8 30 100 180 0.1
15 2 90 100 180 0.1
16 8 90 100 180 1.3
17 5 60 75 120 0.7
18 5 60 75 120 0.7
19 5 60 75 120 0.7

2-1. Extraction de I'agar — agar

Une quantité d’algues séches del5g a été placée dans une solution de carbonate de sodium ayant une
concentration bien déterminée, pendant un certain temps et une certaine température, tel qu'il est indiqué
dans le plan d’expérimentation (Tableav 2).

Les thalles de Gelidivm ont été ensuite rincés a I'eau de robinet pendant Th afin d’éliminer le carbonate de
sodium. Puis, ils ont été mis en congélation pendant 24h. Le lendemain, ils ont subi une digestion sous
pression dans un certoclave (petit autoclave), dans les conditions indiquées dans le Tableav 2. Les algues
ont été filtrées ensuite dans un filtre en inox maintenu sous la pression de I'air comprimé fourni par un
compresseur. Le filtrat obtenu a été mis en congélation pendant une nuit, aprés laquelle il a subi une
décongélation en lui ajoutant de I'eau de robinet. Une pellicule fine d’agar a été formée. Elle a été
récupérée sur une toile d bluter maintenue sur une passoire puis mise a sécher d I'étuve pendant 24h a
105°C. L'agar sec obtenu a été broyé et pesé d l'uide d’une balance de précision de type Bosh. Le
rendement d’extraction est exprimé en pourcentage de la matiére séche initiale des algues utilisées.
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2-2. Etude de la qualité de I'agar-agar

Pour I'étude de la qualité de I'agar obtenu, les trois paramétres suivants ont été suivis : force de gel, point
de gélification et point de fusion .La méthode utilisée est celle appliquée a L'IFREMER (France) et que nous
avons appliquée pour évaluer la qualité de I'agar-agar de Gracilaria verrucosa aussi bien des algues
sauvages que de culture [17,18]. Le principe général consiste en l'vtilisation, d’un gélométre pour briser un
gel d’agar dans une boite aprés 24 h de refroidissement d’une solution d’agar a 1.5 %. Par dilleurs, la
détermination des points de gélification et de fusion consiste en I'utilisation, dans le premier cas, d’'une
petite bille en verre et le suivi de son mouvement dans une solution d’agar chaud contenue dans un tube &
essai jusqu’d sa stabilisation et dans le deuxiéme cas d’une bille en acier maintenue a la surface d'un gel
contenu dans un autre tube @ essai jusqu’a la chute de la bille. Dans ce dernier cas, le tube d essai est placé
dans un bain-marie qui est chauffé lentement, la température étant contrdlée dans les deux cas d I'aide d’un
thermométre ordinaire.

3. Résultats et discussion

Les résultats globaux des 4 réponses expérimentales (Y, : rendement; Y,: force de gel; Y,: point de
gélification et Y, : point de fusion) sont regroupés dans le Tableav 3.

3-1. Réponse Y, : Rendement d’extraction
Effets des facteurs sur le rendement d’extraction

Les réponses expérimentales Y, (rendement d’extraction) varient entre 3.5% (essai n°9) et 29.67% (essais
n°1 et 4) de la matidre séche (Tableav 3).

Le logiciel NEMRODW calcule les coefficients du modéle mathématique associé au plan fractionnaire 2°' qui
est du 1* degré et dont la formule est la suivante :

Y, =19.57+0.05X, —0.75X2-0.76X3+0.41X 4+ 6.23Xs +
2.54X1X2—-3.70X1X3-0.90X 2X 5+ 0.83X1X 4 - (1)
0.02X1X5+0.07X2X5-2.37X3X5+1.33X4Xs

Ces coefficients sont représentés sous forme d’un diagramme plus facilement interprétable ( Figure 2).
3-1-1. Facteurs inflvents

Le diagramme tracé sur la Figure 2 met en évidence |'effet prépondérant de la pression (X;), suivi de loin
par les facteurs: température de carbonatation (X;) et durée de carbonatation (X,), qui ont tous les deux
presque le méme effet. Il permet aussi de préciser que pour augmenter le rendement, il faut maintenir la
pression a son niveau supérieur (+1), c’est a dire X; = 1.3bar. Alors que la température de carbonatation
(X;) et la durée de carbonatation doivent €tre maintenues a leur niveaux inférieurs (-1), c’est a dire,
respectivement X, = (50°C) et X, = (30mn). La durée de digestion (X,) a un effet positif sur la réponse
expérimentale, mais de faible importance .Quant @ la concentration en carbonate de sodium (X,), elle n'a
pratiquement pas d'effet.
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Figure 2 : Ffude graphique des effets de la réponse VI : Rendement d’extraction

3-1-2. Effets d'interactions

Concernant les interactions entre les facteurs, c'est I'interaction X,X; (entre la concentration en carbonate de
sodium et la température de carbonatation) qui est la plus prépondérante, suivie de celle entre la durée de
carbonatation et la durée de digestion (X,X,) puis I'interaction entre X, (concentration en carbonate de
sodium) et X, (durée de carbonatation).Vient aprés, l'interaction entre X, (température de carbonatation) et
X; (pression).Les autres interactions sont faibles @ quasi -nulles.

3-2. Réponse Y,;: Force de gel

3-2-1. Effets des facteurs sur la force de gel

Les valeurs expérimentales de la réponse Y, (force de gel) s’échelonnent entre un minimum
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(20 g.cm'2) et un maximum (613 g.cm2) .Les valeurs minimales ont été obtenues avec les essais n® 3 et n°
8, tandis que la valeur maximale a été enregistrée avec 'essai n® 5 ( Tableav 3).

Tableav 3 : Réponses expérimentales 1, 1, V, et ¥,
(Rendement d’extraction, force de gel, point de gélification et point de fusion)

Rendement  Force de gel Point de Point de fusion (°C)
N° Essai D’extraction (g.em2)  gélification (°C)
(% du poids sec
De I'algue)

1 29.67 65.00 30.00 87.00
2 16.03 470.00 35.00 95.00
3 4.04 20.00 27.00 28.00
4 29.67 75.00 33.00 88.00
5 25.67 613.00 34.00 96.00
6 16.56 290.00 34.00 91.00
1 16.14 330.00 34.00 89.00
8 1.06 20.00 27.00 29.00
9 3.50 70.00 34.00 82.00
10 27.30 175.00 34.00 87.00
11 24.87 190.00 34.00 88.00
12 19.10 430.00 35.00 96.00
13 28.16 425.00 36.00 92.00
14 1.21 270.00 34.00 93.00
15 15.61 440.00 34.00 90.00
16 25.60 428.00 34.00 97.00
17 26.50 470.00 35.00 90.00
18 20.81 510.00 33.00 95.00
19 28.36 392.00 34.00 93.00

Le logiciel fournit les coefficients du modéle mathématique du premier degré traduisant la force de gel (Y2)
en fonction des 5 facteurs étudiés :

Y, =299.10+0.31X, -0.27.81X 2 +82.56 X 3+ 34.06 X 4 —
22.19X5-3.69X1X2-100.31X1X3-19.69X 2X 3+
21.94X1X4+96.31X2X 4+ 4.69X3X 4-5.56 X1X5+
36.31X 2X5+38.44X3X5+23.19X 4 X5

(ette équation est rendue facilement interprétable par le diagramme des effets principaux et des
interactions sur la réponseY, =force de gel (Figure 3)

a) Facteurs influents

Le diagramme des effets (Figure 3) met en évidence l'influence prépondérante de 3 facteurs : la
température de carbonatation (X;) la durée de digestion (X,) et la durée de carbonatation (X,). Par ailleurs,
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ce diagramme permet de préciser que, pour augmenter la force de gel, il faut que la température de
carbonatation (X,) et la durée de digestion (X,) soient @ leur niveau supérieur : X,=+1 (100°C) et X,=+1
(180mn), alors que la durée de carbonatation (X,) doit &tre fixée @ son niveau inférieur : X,= -I
(30mn).L"effet de la pression (X,) vient en 4°™ position de I'effet global. Ce facteur doit 8tre maintenu @ son
niveau inférieur pour augmenter la force de gel : X, = -1 (0.1bar). La concentration en carbonate de sodium
(X,) n'a pratiquement pas d'effet sur la réponse expérimentale.

120000 -60.00 .00 E0.00 12000

Concentration en carbonat b1 0.1
durée de carbonatation b2
Température de carbonatat b2 2256
durée de digestion b4
Preszion b5

b1z

b13 -1an.

b23

b14

b24 9E.31
b=4
B15
b25
B35

b45

Figure 3 : Ftude graphique des effets de la réponse V2 : Force de gel

b) Fffets d'interactions

Outre la mise en évidence des 3 facteurs principaux sur la force de gel, I'analyse de la Figure 3permet de
faire ressortir I'effet de trois interactions majeures. Ce sont, par ordre décroissant : l'interaction XX,
(concentration en carbonate de sodium -température de carbonatation);l'interaction X,X, (durée de
carbonatation -durée de digestion) et l'interaction XX, (température de carbonatation pression).
L'interaction X,X; (durée de carbonatation — pression) vient en 4°™ position quant & son effet sur la force de
gel. La durée de digestion (X,) et la pression (X,) interagissent d’une fagon moins importante .Les autres
interactions sont faibles voire négligeables.
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3-3. Réponse Y;: Point de gélification
3-3-1. Effets des facteurs sur le point de gélification

Les résultats pour I'ensemble des expériences relatives au point de gélification sont donnés dans le
Tableav 3. || est aisé de remarquer que le minimum (27°C) est obtenu avec les essais n°3et 8 et le
maximum (36°C) est enregistré avec I'essai n°13.

Les calculs fournis par le logiciel permettent d’établir I'équation du modéle mathématique traduisant la
variation du point de gélification en fonction des 5 facteurs étudiés et leurs interactions. Cette équation est
la svivante :

Ys=33.21+0.19X, -0.81X2+0.31X3+1.31X 4+
0.56X5—-0.19X1X2-1.31X1X3-0.31X 2 X3+
0.69X2X4-0.19X3X4-0.06X1X5+0.94X 2X 5+
0.56X3X5—-0.44X 4 X5+23.19X 4 X5

(3)

a) Facteurs influents

Les résultats obtenus ont été représentés sous forme d’un diagramme en bdton facilement interprétable
(Figure 4). (e diagramme met en évidence les effets prépondérants de 3 facteurs : la durée de digestion
(X,), la durée de carbonatation (X,) et la pression (X;). Il permet également de préciser que, pour augmenter
le point de gélification, il faut que la durée de digestion (X,) et la pression (X) soient @ leur niveau
supérieur: X,=+1 (180 mn) et X;=+1 (1.3bar). En revanche, la durée de carbonatation doit &tre maintenue
d son niveau inférieur : X,=-1 (30 mn). Les deux avutres facteurs restants ont un effet moins important. Ces
deux facteurs sont respectivement la température de carbonatation et la concentration en carbonate de
sodium. Néanmoins, il faudrait les maintenir @ un niveau légérement supérieur a 0 (entre 0 et 0.5) pour
augmenter la réponse expérimentale

b) Fffets d'interactions

En plus des effets principaux, le graphique des effets (Figure 4) permet de faire ressortir 'influence de 3
interactions prépondérantes : I'interaction entre lo concentration en carbonate de sodium (X,) et la
température de carbonatation (X;); I'interaction entre la durée de carbonatation (X,) et la pression (X;) et
finalement I'interaction entre la durée de carhonatation (X,) et la durée de digestion (X,).Vient en 4™
position, I'interaction entre la température de carbonatation (X,) et la pression (X;), mais avec une moindre
importance.
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Figure 4: ftude graphique des effets de la réponse V3 : Point de gélification

3-4. Réponse Y,: Point de fusion

Les réponses expérimentales du point de fusion sont données dans le Tableav 3. Il varie entre un
minimum (28°(), obtenu avec I'essai n°3 et un maximum (97°C), enregistré avec 'essai n°® 16.

3-4-1. Effets des facteurs sur le point de fusion

Les résultats obtenus permettent d’établir I'équation du modéle mathématique suivant, calculé par le
logiciel:

Y3=84.53+15X,-7.38X2+1.63X3+7.63X4+
6.88X5+0.38X1X2-8.63X1X5-1.00X2X 3+
1.13X1X4+9.50X3X 4+0.75X3X 4 0.63X1 X5+
8.00X2X5+0.75X3X5-6.50X4Xs

(4)
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a) Facteurs inflvents

L’équation précédente est traduite en un diagramme (Figure 5)facile a analyser.

(e diagramme permet de distinguer par ordre décroissant I'effet prépondérant de 3 facteurs : la durée de
digestion (X,) ; la durée de carbonatation (X,) et la pression (X;).Les effets de la durée de digestion (X,) et la
durée de carbonatation(X,) sont trés similaires, mais dans deux sens opposés. Les coefficients attribués a
ces 2 facteurs étant trés proches en valeur absolue, soit respectivement +7.63 et —7.38.Les effets des
facteurs : concentration en carbonate de sodium (X,) et température de carbonatation (X;) sont trés proches.
Cependant, leur effet sont plus faibles que les trois premiers .Leurs coefficients sont respectivement : 1.5
et 1.63.Pour augmenter le point de fusion il faut fixer a leur niveau supérieur :

- la concentration en carbonate de sodium (X,=+1, soit 8g/)

-la température de carbonatation (X,=+1, soit 100 °()

-la durée de carbonatation (X,=+1, soit 180 mn)

- la pression (X,=+1, soit 1.3 bar).

Cependant, la durée de carbonatation doit &tre fixée @ son niveau inférieur (X,= -1, soit 30 mn).

1000 500 000 5.00 10.00

Concentration en carbonat bl 1.50

durée de carbonatation b2 -r.ae

Température de carbonatat b3
durée de digesztion b4 ¥.B3
Prezsion [l E.88

b1z

bB13 -BE3

b23

b14

b24 9.50
b34
b15
b25 .00
b35

b45 -6.5

Figure 5 : £tude graphique des effets de la réponse V4 : Point de fusion

b) Fffets d'interactions

Les deux interactions : durée de carbonatation — durée de digestion (X,X,=9.50) et durée de carbonatation -
pression (X,X;=8.00), tendent & augmenter le point de fusion, lorsque les deux facteurs sont au méme
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niveau , alors que les deux interactions (concentrations du carbonate de sodium — température de
carbonatation (XX, =-8.63) et durée de digestion — pression (X,X,=-6.50) produisent I'effet inverse, dans
les méme conditions .Le méme diagramme (Figure 5) permet de mettre en évidence I'effet significatif des
interactions suivantes: durée de carbonatation — durée de digestion X,X, =9.50; concentration en
carbonate de sodium — température de carbonatation : X,X;= -8.63;durée de carbonatation — pression :

X,X;= 8 et durée de digestion — pression : X,X,=-6.5.Les autres interactions sont négligeables.

3-5. Analyse du graphique des effets globaux sur les 4 réponses

a) Facteurs influents

Le graphique des effets globaux pour les 4 réponses étudiées (Figure 6) permet la mise en évidence des

faits suivants :

le facteur le plus influent, C'est a dire celui qui a I'effet le plus prépondérant est la pression (X;) .Ce
facteur influe essentiellement le rendement d’extraction Par ailleurs, ce facteur doit &tre maintenu
d un niveau positif pour augmenter le rendement, le point de gélification et le point de fusion. En
revanche, il doit &tre fixé a un niveau inférieur a 0 pour augmenter la force de gel.

La durée de digestion (X,) a un effet positif sur toutes les réponses, cependant avec un effet plus
important sur le point de gélification.

La température de carbonatation influe positivement, notamment la force de gel, puis
secondairement le point de gélification et le point de fusion. En revanche, elle doit &tre fixée a un
niveau inférieur a 0 pour augmenter le rendement.

La durée de carbonatation posseéde une influence plus particulierement sur le point de fusion. Pour
augmenter toutes les réponses, elle doit &tre maintenue @ un niveau inférieur a 0.

La concentration en carbonate de sodium influe Iégerement le point de gélification et le point de
fusion et elle n’a pratiquement pas d’effet sur le rendement et la force de gel.

b) Effets d’interactions

En regardant les différentes interactions du graphique (Figure 6),les remarques suivantes peuvent
étre avancées:

Les principales interactions sont par ordre décroissant d’'importance : en premier lieu, celle entre
la concentration en carbonate de sodium (X,) et lo température de carbonatation (X;) ; entre la durée
de carbonatation (X,) et la pression (X;), entre la température de carbonatation (X,) et la pression
(X;) et enfin entre la durée de digestion (X,) et la pression (X;).

I'interaction : concentration en carbonate de sodium- température de carbonatation (X,X,, doit &tre
négative, pour augmenter les 4 réponses. Les 2 facteurs ont des effets antagonistes .Cette
interaction est la plus prépondérante sur la force de gel.

L'interaction entre la durée de carbonatation (X,) et la durée de digestion (X,) influe positivement
les 4 réponses. Son effet est plus marqué sur la force de gel. Pour augmenter les réponses, il faut
que les 2 facteurs soient de méme signe (soit pris d leur niveau inférieur, soit @ leur niveau
supérieur).

I'interaction entre la durée de carbonatation (X,) et la pression (X;) révéle son effet positif sur la
force de gel , le point de gélification et surtout le point de fusion . Cette interaction est nulle voire
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négligeable sur le rendement. Pour augmenter ces réponses, il faut que X, et X; soient de méme

signe.
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Figure 6 : Ftude graphigue des effets pour toutes les réponses

I'interaction entre la température de carbonatation (X,) et la pression (X;) a un effet positif sur la
force de gel, le point de gélification et le point de fusion. Par contre, elle a un effet négatif sur le
rendement. Ce dernier effet est plus important que les autres. Pour augmenter le rendement, il
faut que X, et X; soient de signes opposés. En revanche, il faut qu’ils soient de méme signe pour
augmenter les autres réponses.

L'interaction entre la durée de digestion (X,) et la pression (X;) montre qu’elle est plus
prépondérante sur le point de fusion. Pour augmenter le rendement et la force de gel, il faut que
les 2 facteurs soient de méme signe (négatif ou positif). Par contre, il faut qu'ils soient de signes
opposés pour augmenter le point de gélification et le point de fusion.

Les autres interactions sont faibles.
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Le Tableav 4récapitule les niveaux et signes des cinq facteurs étudiés et leurs interactions les plus
importantes dont il faut tenir compte.

Tableau 4 : Récapitulation des niveaux ef signes des facteurs principaux et levrs interactions les plus
prépondérantes

Facteur/interaction X, X, X3 X, X XX, XX, XX XX XX

Rendement Oou-1 -1 -1 +1 +1 - + - ) +
Force de gel Oou-l -1+ +1 - - + + + +
Point de +1 -1+ +T 0+ - +1 +1 +
gélification

Point de fusion +1 -1+ +H +] - +1 + +

4. Discussion et conclusion

Tout d’abord, il faut remarquer qu’a notre connaissance, il n’y a pas de travaux antérieurs ayant trait d
I'extraction de I'agar-agar, en particulier a partir de Gelidivm et qui font appel @ plusieurs facteurs
simultanément, a I'exception des travaux de Pereira- Pacheco ef o/, [19].Ces travaux ont intéressé I'algue
rouge Hydropuntia cornea Thuret et Bornet (= Gracilaria corneq). Ces auteurs ont appliqué la méthodologie
des surfaces des réponses pour optimiser I'extraction de I'agar-agar natif @ partir de cette algue. Dans ce
cas, deux facteurs ont été optimisés : la température et la durée d’extraction. Par ailleurs, Ruitz [20]a utilisé
la méme méthodologie sur I'agar-agar commercial, mais pour I'appliquer dans un nouveau domaine
industriel intéressant la fabrication de fibres synthétiques. En littérature, les auteurs utilisent généralement
la méthode classique dite « méthode de un facteur a la fois » [21]. En plus, ils appliquent généralement une
technique bien déterminée, sans changer des parameétres bien particuliers. Pour cette raison, la
comparaison des résultats obtenus dans ce présent avec ceux d’autres auteurs est rendue un peu difficile.

Dans ce cadre, Pereira-Pacheco e a/, [19] ont trouvé qu'une température de 100°C et un temps de 3h
donnent le rendement en agar le plus élevé (43.3%) et les plus hauts points de gélification (32°C) et de
fusion (78°C). La température s’est révélé la plus influente sur le rendement d’extraction, chez Hydropuntia
cornea issue de Yucatan, Mexico. Abbas [22], travaillant sur les alginates et leur extraction @ partir de
quelques espéces d’algues brunes collectées sur les cotes de la France, a réalisé des expérimentation en
effectuant des matrices d’expériences (matrice d’'Hadamard et matrice de Doelhert).Parmi les facteurs
testés, figurent la température, la concentration en carbonate de sodium et la durée d’extraction .L’optimum
de rendement d’extraction d’alginates & partir de Zaminaria a été trouvé pour une température de 56°C,
une concentration en carbonate de sodium de 2.6% et une durée d’extraction de 71mn. Par ailleurs, la
méthodologie des plans d’expériences a été réalisée pour I'extraction des polysaccharides a partir
d Asparagopsis armata Harvey [23], collecté au Sud de la France. Parmi les facteurs testés, figurent la
durée et la pression d’extraction .La durée a varié entre 0.5 et 5h, quant a la pression, elle a fluctué entre
0.3 et 1.1 bar. La réponse recherchée était le rendement par rapport @ la matiére séche. Deux matrices
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d’expériences ont été réalisées : une matrice d’Hadamard pour la recherche des facteurs les plus influents
parmi 7 et une matrice de Doelhert pour optimiser ces 2 facteurs en plus de la concentration en soude.
L'optimum de rendement a été trouvé avec une durée d’extraction de 2h30 mn et une pression de 1.25 bar.
Mouradi — Givernaud [24] a montré que le rendement d’extraction de I'agar de &. /atifolivm (sur les cotes
Ouest Frangaises) varie entre un minimum (25.5%) obtenu en mars et un maximum (42.5%) enregistré en
novembre. La force de gel minimale (407 g.cm2) a été obtenue en mars, tandis que la maximale (788 g.cm?)
a été enregistrée en octobre. L’évolution de ce parameétre est sensiblement paralléle av rendement de
I'extraction de I'agar, selon cet auteur. Les minima et les maxima, aussi bien du rendement que de la force
de gel sont différents de ceux trouvés dans le présent travail. Ceci peut €tre expliqué en partie par la
position géographique des populations de Gelidium dans les deux cas.

En cultivant Gelidium crinale (Hare ex Turner) Gaillon dans des bacs soumis aux conditions naturelles, et en
voulant établir des modeles de régression, Boulus ef a/;[25] ont trouvé que la température est le facteur
limitant le plus important qui affecte positivement le taux de croissance, le poids sec et la force de gel de
I'agar extrait. Par contre, ce méme facteur, c'est-a-dire la température, influe négativement le rendement
d’extraction. Chez les Gelidium du Pacifique nord, les rendements maximum trouvés sont les suivants : 35.9
% chez Gelidium japonicum (Harvey) [26], 34.0% chez 6. subcostatvm Okamura [27] et 15.7 % chez
G.purparascens Gardner [28] .Chez G.rex Santelices et Abbot. du Chili, les plus hauts rendements sont
enregistrés en été pour les thalles végétatifs et ceux ayant des cystocarpes et en automne pour les thalles
tétrasporophytiques [29]. Par ailleurs, il a été démontré que le plus haut rendement (de I'ordre de 40 %) a
été enregistré en décembre (début d'été en hémisphére sud) [30].En Espagne, Gelidivm spinolosum
(C.Agardh) ). Agardh et 6 sesquipedale atteignent les plus hauts rendements en juillet-ao0t et en
novembre-décembre [31].La force de gel de I'agar extrait de thalles tétrasporophytiques et végétatifs de
Gelidium chilense (Montagne) Santelices et Montalva varie, respectivement entre 153 g. cm? et 663 g. cm?
[30].Par ailleurs, les points de gélification et de fusion de différentes stades du cycle biologique de &.
chilense, G.rex et 6. lingulatum Kiitzing. sont similaires. Ils varient respectivement entre 30 et 40°C pour le
premier ef entre 80 et 95 °C pour le second [31].

Mouradi-Givernaud ef a/,; [32] montrent que le rendement d’'agar de Gelidivm sesquijpedale des cotes
marocaines, varie sensiblement de mars @ aoGt (environ 40 % du poids sec de I'algue), il diminue jusqu’a 36
% en septembre puis augmente jusqu’d son maximum de 44 % en novembre. Les températures de
gélification et de fusion varient peu tout au long de I'année. Elles varient respectivement entre 35 °C et 36
°C et entre 89 °Cet 92 °C. La force de gel est maximale entre mai et juillet (environ 1000 g.cm2), diminue
jusqu'au minimum de 890 g.cmZen septembre, puis augmente en automne pour atteindre 1000 g.cm?Zen
octobre. Dans ce cas, il n’y a pas de corrélation entre la force de gel d’'une part et les températures de
gélification et de fusion, d’autre part. Dans le présent travail, la corrélation est faible entre le rendement et
le point de fusion (r=-+0.58); elle est absente entre le rendement, d’une part et la force de gel et le point
de gélification, d’autre part. Par contre, il existe une corrélation entre la force de gel et les points de
gélification et de fusion. Ces coefficients sont respectivement r=+ 0.68 et r==+0.65.En outre, la corrélation
est trés nette entre le point de gélification et le point de fusion; r=+ 0.90. Chez Gracilaria gracilis
(Stackhouse.) Steentoft, Irvine et Farnham.et Gracilaria bursa- pastoris de I'étang de Thau (France), le
rendement en agar varie significativement d’'une saison @ I'autre [6]. Le maximum a été enregistré au
printemps (33%) et le minimum en automne (19%). Chez Gracilaria bursa- pastoris (Gmelin) Silva, le
rendement maximum (36%) a été enregistré en été et le minimum en hiver (23%).Une corrélation positive
(r = +0.71) a été trouvée entre le rendement et la force de gel pour Gracilaria gracilis et négative chez
G.bursa pastoris (r= - 0.69). Par ailleurs, une corrélation positive a été établie entre le point de gélification
de la force de gel chez G. bursa- pastoris .Généralement, les plus hauts rendements sont observés en été et
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au printemps comme chez beaucoup d’autres algues [33, 34,35].. Roleda ef @/, [37]. rapportent que la
variation du point de gélification est en relation avec I'augmentation et la diminution de la force de gel, chez
Gelidiella acerosa (Forsskal) Feldmann et Hamel, ce qui concorde avec nos résultats, comme il a été indiqué
plus haut.

En conclusion, nous pouvons dire que Gelidivm spinosum de Monastir (Est de la Tunisie) recéle un agar dont
le rendement et la qualité varient selon les conditions d’extraction. D’autres expérimentations
d’optimisation permettront de chercher un compromis entre le rendement et les paramétres de qualité
ciblés. Ces résultats enregistrés laissent espérer de positionner I'agar extrait parmi ceux susceptibles
d’étre utilisés dans un premier stade en industries agro-alimentaires, puis secondairement dans d’autres
secteurs économiques.
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