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RESUME

Ce présent travail a été consacré pour l'extraction de la pectine a partir d’écorce
d’'Orange. L'extraction de la pectine a été effectuée par deux techniques agent
complexe et le traitement acide mais I'expérience de I'agent complexe a été échoué
(La précipitation de la pectine vers la fin de I'expérience a échoué).

La poudre de I'écorce d’organe utilisée a présenté un taux d’humidité de 71.93%. Une
étude comparative des deux pectine (pectine extraite d'orange et le pectine
commerciale pomme) et nous avons calculer le rendement et certaines propriété
physico-chimique telle que poids équivalent, degré d’estérification, teneur en
methoxyle

Les résultats montrent un report de rendement d’extraction élevé de 13% et elle est
classée comme une pectine a faible degré de méthylation par ce que son DE<50%.
En plus la teneur en methoxy de pectine d’orange et la pectine commercial est 0.15%-
0.25% avec un poids équivalent de 537.63-333.33 respectivement. La concentration
de sucres solubles est de 0.27 mg/ml.

Mot clés : orange, variété Thomson, pectine, parametres physico-chimiques,
précipitation , traitement acide, agent complexe




Abstract

This work was devoted to the extraction of pectin from orange bark, and the
extraction of pectin was carried out by two technique complex agent and acid
treatment but the experiment of the complex agent was unsuccessful (The pectin

precipitation towards the end of the experiment failed).

After a comparative study of the two pectins (orange pectin extracted and
commercial apple pectin) we calculated the yield and certain physico-chemical

properties such as: equivalent weight, degree of esterification, methoxyl content

The results show a deferral of extraction yield the highest was 12.5a 13% and
have little classified this pectin as a pectin with low degree of methylation by its
DE<50%, in addition to the methoxy content of orange pectin and commercial
pectin is 0.15%-0.25% and the equivalent weight 537.63-333.33

Keywords: orange, Thomson variety, pectin, physico-chemical parameters

precipitation, acid treatment, complex agent
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INTRODUCTION

La transformation industrielle des fruits donne lieu & une production importante
des déchets ayant une incidence sur I'environnement. En région meéditerranéenne,
le secteur de l'industrie de transformation de ces fruits cesse de se développer
permet la récupération d’une quantité importante de sous-produit potentiellement
utilisables soit comme matieres premiéres en d’autres secteurs de lindustrie
agroalimentaire soit en alimentation ou en pharmacie (Valizadeh et Sobhanirad,
2009).

Un sous-produit issu du processus de fabrication sans étre I'objet principal de
l'activité, peut d’abord étre valorisé comme un co-produit avant d’étre considéré
comme déchet, certains déchets deviennent alors de véritables matieres premiéres
(Rihani, 1991)). Parmi les différentes espéces agricoles transformées

industriellement, les agrumes et les pommes occupent une place importante

A l'échelle mondiale, la transformation des fruits surtout en jus, confitures,
gelées, ou autre aliment est souvent associée a la valorisation des sous-produits
issus de cette transformation (Proot, 2002 ; FAO, 2011). La pectine est un co-
produit de la transformation d’écorce de pommes, d’écorces de citrus, qui trouve
son usage comme additif alimentaire pour ses propriétés eémulsifiantes,

stabilisantes et surtout gélifiantes.

Les pectines sont des polysaccharides dits polyacides ou polyméres
anioniques. Ce sont des bio polymeres dont le motif de base et I'acide
galacturonique et les groupes chargés les plus communs sont les groupes
carboxyliques. Ces substances ont fait I'objet de nombreuses recherches et
occupent une place de choix dans de hombreuses applications, a la fois pour son
image de produit naturel, pour ses propriétés nutritionnelles et surtout pour ses

propriétés fonctionnelles (Mesbahi et al. 2005 ; Combo et al. 2011)

Dans le cadre de recyclage des déchets des agrumes s’inscrit notre travail. Les
objectifs de notre travail sont tout d’abord de valoriser les déchets des oranges par

I'extraction de la pectine par de techniques d’extraction. Nous envisageons ensuite
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d’étudier ces caractéristiques physico-chimiques de pectine extraite. Et enfin, nous

procédant a une comparaison entre notre pectine et une pectine commerciale.
Ainsi, ce travail a été structuré de la maniere suivante :

. Dans la premiére partie, une présentation générale de la pectine,
meéthodes d’extraction et I'espéce étudiée orange.

. La deuxiéme partie, les matériels et méthodes, inclut la méthodologie
employée et les analyses effectuées

o La troisieme partie englobe les résultats dégagés ainsi que leurs

interprétations avec une discussion.
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bibliographique :
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Chapitre 1 pectine

Définition des pectines
Les pectines, du mot grec pektos, qui signifie « prise en gelée ». Pour la premiéere fois

ont été isolées par (Henri Braconnot, en 1825), a partir d’extraits végétaux. Au début
du XXéme siécle, la pectine a fait I'objet, pour la premiére fois d’une extraction.

Les pectines sont des polyosides complexe appelés encore Polyacides ou polyméres
anioniques (Walstra, 2003) entrant dans la composition des parois cellulaires de la
plupart des végétaux supérieurs. Elles sont majoritairement présentes dans lamelle
moyenne et la paroi primaire ou elles jouent le ro6le de ciment intercellulaire,
responsables de la rigidité et de la cohésion (Donato, 2004).

Les substances pectiques sont nombreuses, on y trouve les protopectines qui sont des
pectines hydrolysées, puis les pectines qui sont des acides polygalacturoniques
partiellement ou entierement estérifiés. Ensuite les pectinates qui sont des sels de
pectines, les acides pectiques qui sont essentiellement des acides
polygalacturoniques non estérifiés. Enfin les pectates qui sont les sels d'acide pectique
(Liu et al. 2003).

D’'un point de vue nutritionnel, les pectines sont considérées comme des fibres
solubles ayant une forte capacité de rétention d'eau, celle-ci étant un bon solvant pour

les pectines.

I. Structure de pectine

Les polysaccharides pectiques sont formés de chaines principales constituées de
galacturonane et de rhamnogalacturonane, et de chaines latérales constituées

d'arabinane et de galactane(Schols et Voragen , 2002).(figurel)

Figure 1.Molécule de la pectine (Schols et Voragen, 2002).
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La structure fine de la pectine varier en fonction de I'espéce végétale considérer
le stade de développement, la localisation pariétale ou tissulaire et la méthode
d’extraction. (Thakur ,1997 ; Ridly et al. ,2001).

Toute une série de substitutions, qui en font rarement une structure
homogalacturonique simple, se trouve sur le long de la chaine principale. En effet,
les fonctions acides carboxyliques sont plus ou moins estérifiées par le méthanol
(Fishmanetal.1986). D’ou la détermination du degré de Méthoxylation (DM) des
pectines qui est définit comme étant le nombre de fonctions carboxyliques

meéthylées pour cent motifs d’acide galacturonique de la chaine principale.

D’aprés (Schols et Voragen, 2002), les pectines sont constituées
essentiellement de trois unités structurelles distinctes, d’abord les
homogalacturonanes composés principalement de chaines d'acides D -
galacturonique liés en a (1—4) ils représentent 65% des pectines. Puis les
rhamnogalacturonanes (RG) qui représentent la liaison entre I'acide galacturonique
et le rhamnose. Ce dernier est suivi de chaines d'arabinane qui représentent 20%
et 35% et d'arabinogalactane. Et enfin par les xylogalacturonanes qui sont des
résidus de xylosesliés a l'acide galacturonique représentent 10% des pectines
(Mohnen, 2008).(figure 2)

Les trois entités, homogalacturonane, rhamnogalacturonane et chaines
latérales d’oses neutres (galactanes, arabanes, xylénes, etc.) forment les domaines
constitutifs des pectines (Yapo et al.2006). L’hydro solubilité des substances
pectiques diminue quand le DM diminue (Lopes da Silvaetal., 2006). Les pectines

hautement méthylées sont donc trés solubles dans I'eau.
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Figure 2.Structure de trois principales unités de pectine (Schols et Voragen, 2002)
II. Principales sources de la pectine
l1l.1. En générale

Les écorces d’agrumes, sont avec le marc de pomme une matiére premiere

importante pour I'extraction de la pectine utilisée comme gélifiant alimentaire.

La pectine est contenue naturellement dans I'endocarpe des fruits sous forme
de protopectines qui sont libérées sous forme de pectines lors de la cuisson. La
teneur en pectines des fruits est variable en fonction de la nature de fruits et de leur

maturité (Michel, 2002) (Tableaul.).
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Tableau 1.Appréciation des teneurs en pectines des principaux fruits utilisés pour
les confitures Source. Michel (2002)

Fruits pauvres Cerises, peches, myrtilles, raisins

Fruits moyennement riches Fraises, framboises, mdres

Fruits riches Coings, groseilles, prunes, cassis,
abricots

Fruits trés riches Citrons, pommes, oranges

I1l.2. Les agrumes en particulier

L’Algérie est un pays agrumicole, ce qui lui confére une grande possibilité

d’exploitation des résidus d’agrumes pour la production de pectines.

Lors de la production abondante de fruits, il est essentiel de conserver
convenablement les résidus qui sont considérables afin de récupérer les pectines.
Dans ce sens, (Berk, 1969) affirme que sur une tonne de fruits traités, il reste de
500 a 600 Kg de déchets d’écorces.

La production de pectine a partir de marcs des agrumes séchés présente
plusieurs avantages, dont les plus évidents, sont la disponibilité de la matiére
premiére durant toute I'année, ainsi que I'obtention d’un rendement plus élevé en
pectine (Crandal et al.1978 ; Benchabane, 1984 ; Belaid et Raaf, 1993).

lll. Propriétés physico —chimiques

Les substances pectiques ont plusieurs propriétés physico-chimiques, celles
qui sont importantes pour leurs analyses et justifient leurs emplois dans les

industries
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IV.1. Solubilité et précipitation
La solubilité des substances pectiques dépond de leur masse moléculaire, de
la présence de chaine latérale et la teneur en degrés de méthylation ainsi que la

distribution des groupes méthyles.

D’une fagon générale, polyholoside constitué de monomére identiques non
substitués, rattachés entre eux par des liaisons 1> 4 (le cas de liaison 1 -6 étant
a part) est insoluble dans 'eau, car les macromolécules du fait de cette régularité
structurale, peuvent facilement s’associer entre elles par de nhombreuses liaisons
hydrogénes. L'amylose ou la cellulose constituent des exemples illustrant
parfaitement ce phénomeéne. Ainsi, un acide polygalacturonique, est insoluble dans

I'eau et ne deviendra soluble qu’aprés neutralisation des fonctions carboxylique.

En général, les pectines sont solubles en milieux aqueux (eau, solutions
tampons a faible force ionique) comme le forme amide, le dimethyl-formamide, et le

glycérol (Voragenet al. 1996).

I\V.2. Stabilité et dégradation

Les pectines en solution dans un milieu acide sont stables, en revanche, des
réactions de dés estérification et de dépolymérisation (hydrolyse ou 3-élimination)
peuvent se produire sous des conditions données de pH et de température. Aux
températures inférieures a 10°C, la dés estérification prédomine alors qu'a des
températures plus élevées, la dépolymérisation a lieu plus rapidement et peut
conduire a la dégradation totale de la pectine (Voragen et al.1995). En milieu alcalin
et a basse température, les groupements esters sont saponifiés (figure3). Les
réactions de [ -élimination des substituants en O4 sont accélérées a des
températures supérieures a 60°C (Kim et al, 1978; Oosterveld et al.1996) selon le
mécanisme ou I'hydrogene en Cs, rendu plus acide par le groupe ester méthylique,
est attaqué par l'ion hydroxyde. Il se produit alors un arrangement avec transfert
électronique aboutissant a la rupture de la liaison glycosidique et la formation entre
les C4 et Cs d'une double liaison qui est conjuguée avec celle de la fonction

carboxyliqgue (Morris et al.2002) (figure4)
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Figure 4.Réaction de 3-élimination (Donato, 2004)

IV.3. Viscosité
La viscosité est la grandeur qui relie le taux de cisaillement a la contrainte. Les
agents dits viscosifiants ont la propriété de modifier le comportement de la phase
continue, sans former des zones de jonction contrairement aux gélifiants et certains
stabilisants. La pectine (hautement méthylées) posséde cette caractéristique due a
son haut poids moléculaire. Ainsi, on retrouve son utilisation dans les boissons
fruitées (Tilly, 2010).
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IV.4. Emulsification

Le role d’'un agent émulsifiant est de réduire la tension inter faciale d’'une
émulsion (eau dans l'huile, huile dans l'eau...) pour lui permettre de se diviser en
fines gouttelettes et d’étre stable. La plupart des polysaccharides ne sont pas
considérés comme des émulsifiants. Néanmoins, les pectines peuvent étre utilisées
comme agents émulsifiants a condition de réduire leurs interactions avec les ions
divalents (Akhtar et al.2002).

Le pouvoir émulsifiant des pectines est influencé par les caractéristiques
structurelles de celles - ci et les conditions extrinseques comprenant la
concentration en polymére et le pH de la solution (Ngouemazong et al. 2015). Les
études réalisées sur les pectines dépolymérisées de citrus ou de pomme ont montré
gu’'a des poids moléculaires inférieurs a 80 KDa, ces dernieres possedent de
bonnes propriétés émulsifiantes avec un taux d’acétylation bas (Mazoyer et al.
1999).

IV.5. Gélification
Les substances pectiques peuvent former des gels qui sont des réseaux
macromoléculaires tridimensionnels. Les substances pectiques hautement
meéthylées(HM) et faiblement méthylées (LM) donnent des gels dans des

conditions différentes :

IV.5. 1.Gels de pectine hautement méthylées

Ces pectines (DE=60-75%) forment des gels non thermoréversibles a texture
courte et cohérente, dans des milieux dont I'extrait sec est supérieur a 60% et le pH
compris entre 2.5 et 4. L'addition de sucre permet une diminution de I'hydratation
par fixation de I'eau, quant a la baisse du pH, elle a pour réle un déplacement de
I'équilibre de dissociation de la fonction acide et donc une diminution de la charge
diminution de la répulsion entre les groupes). La figure 5 montre les deux types
d'interactions prédominantes dans le mécanisme de gélification des pectines HM

(hautement méthylées) (van alebeek et al. 2001)
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Figure 5.Mécanisme de gélification des pectines HM. (Van alebeek et al. 2001)
IV.5. 2.Gels de pectine faiblement méthylées

Les pectines faiblement méthylées, forment des gels thermoréversibles par
interaction avec le calcium présent dans le milieu, le pH et la teneur en sucre sont
des facteurs secondaires influencant la vitesse et la température de gélification, lion
de calcium prendrait part a neuf liaison de coordinence avec deux oxygéne des
liaisons glycosidiques, deux oxygénes des cycles, deux fonctions acides et trois
fonctions alcools formant ainsi le modéle de la boite a ceuf (figure 6) (van alebeek
et al. 2001)

11
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Figure 6. Mécanisme de gélification des pectines FM. (Van alebeek et al. 2001)
IV.Biosynthese des pectines

Il est largement admis que les polysaccharides des parois cellulaires
proviennent de la polymérisation de monosaccharides (Albersheim et al.1997
inYapo, 2007) et que I'appareil de Golgi est le lieu de synthése des polysaccharides
non cellulosiques, en l'occurrence les pectines (Bacic, 2006). Ces composants
polysaccharidiques seraient d’abord synthétisés de maniére séparée avant que
n’intervienne, ultérieurement, leur probable assemblage en complexe pectique
(Vincken et al.2003).

V. Application de pectine

VI.1. Pectines dans la nutrition et I'industrie alimentaire

La propriété gélifiante des pectines leur donne un grand intérét dans l'industrie
alimentaire. Elles sont utilisées aussi comme ingrédient dans la préparation des
confitures, des marmelades et des gelées. Des études (Voragen et al.1996 cités
parVisser et Voragen, 1996 et Sriamornsak, 2003) ont montré que les pectines
peuvent étre utilisées comme stabilisateur d'émulsion, Ces dernieres sont

également utilisées comme stabilisateur pour les acides (des produits laitiers).

12
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VI.2. Pectines dans la médecine et I'industrie pharmaceutique

Jusqu'en 2002, la pectine était I'un des ingrédients principaux utilisés dans des
pastilles pour le mal de gorge comme adoucissant. Dans les produits cosmétiques,
elle agit en tant que stabilisateur et est employée dans les préparations curatives
de blessures et particulierement et surtout dans les adhésifs médicaux, tels que les
dispositifs de colostomie (Pranati et al.2011). Comme prophylactique naturel, la
pectine agie contre I'empoisonnement des cations toxiques. Lorsqu'elle est injectée
par voie intraveineuse, elle réduit le temps de coagulation du sang prélevé. De ce
fait, elle est utile dans le contréle de I'hnémorragie ou de saignement local. (Pranati
etal. 2011). Cependant, elle a une action antimicrobienne in vitro a I'égard de
guelques souches bactériennes (Ziad et al.2013). Dans les formulations a libération
contrélée, les hydrogels de pectine se trouvent dans les comprimés comme liant
(Sriamornsak, 2003). La pectine s’est révélée aussi d’'une action prometteuse dans
les colites ulcéreuses, la maladie de Crohn et du cancer du célon (Pranati et
al.2011).

13
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Les substances pectiques qui sont un groupe de polyosides amorphes, font fonction
de ciment-intracellulaire. Dans l'industrie alimentaire, les pectines sont employées
pour leurs propriétés gélifiantes et épaississantes. Des pectines peuvent étre extraites
a partir des murs de cellules par des méthodes physiques, chimiques et enzymatiques.
Les méthodes physiques, telles que I'extrusion-cuisson ou l'extraction assistée par

micro-onde, peuvent étre employées (Panouillé et al. 2006).

I. Extraction assistée par micro-onde

Extraction assistée par micro-ondes est une nouvelle technique qui combine
I'utilisation des micro-ondes et d’autres méthodes traditionnelles. Dans ce procédé,
la matiére Végétale est chauffée par micro-ondes dans une enceinte close dans
laquelle la pression est réduite de maniére séquentielle. Les composés volatils sont
entrainés par la vapeur d’eau formée a partir de I'eau propre a la plante. lls sont
ensuite récupérés a I'aide des procédés classiques condensation, refroidissement,
et décantation. Des études démontrent que cette technique possede plusieurs
avantages tels que le gain de temps d’extraction, utilisation de petites de solvants,

et rendement d’extraction élevé (Hemwimon et al.2007).

[I. Extraction par voie chimique
L’extraction par voie chimique consiste a solubiliser les pectines restant dans

la pulpe ou les écorces, a I'aide d’acide dilué, a chaud. Le processus de production

de pectine comprend trois étapes principales :
* Préparation de la matiere premiére et solubilisation de la protopectine.
* Précipitation alcoolique des pectines.
» Lavage, séchage, broyage et standardisation des pectines extraites.

Les conditions d’extraction (pH, température, temps et ratio : solide-liquide)
doivent étre optimisées pour obtenir chaque type de pectine avec des rendements

acceptables

Pour des pH de I'ordre de 1.5 a 3 et des températures de 40 a 90° C, la durée
de I'extraction peut varier de 10mn a 90 min (Erika K et al. 2009)
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[ll. Extraction physique

L’extraction des pectines de paroi végétale exige un milieu aqueux (eau pure,
agent chimigue dilué ou enzymatique). Cependant de nombreux procédés
d’extraction des pectines sont considérés comme physiques (ou mécaniques)
(tableau 10, en annexe). Parmi ces procédés on trouve (Fiscaux et Chau 2000 ;
Fishman et al. 2000, Sateumdn et al. 2006, cités par Fishman et al. 2006) :

° Extraction par cuisson — extrusion.

° Extraction par Micro-onde

° Extraction par Soxhlet ou pression manuelle.
° Extraction par Flash-détente.

Le rendement et la composition osidique des pectines extraites par cuisson —
extrusion varient en fonction des paramétres d’extraction. Le rendement est dans
certains cas similaire a celui obtenu par extraction acide (Ralet et Thibault, 1994
cités par Yapo, 2007).

L’extraction par Soxhlet donne un rendement pectique plus important que
I'extraction par pression manuelle. Cette derniere conduit dans certaines conditions

a un rendement plus élevé que I'extraction par micro-onde assistée.

IV.Extraction enzymatique
Extraction enzymatique de la pectine dépend de la capacité des enzymes a

montrer des réactions avec une spécificité et une sélectivité précises. Les enzymes
utilisées pour extraction de la pectine perturbent composants de la paroi cellulaire
végétale, facilitant la libération de pectine, diminuant ainsi globalement temps
d’extraction (Renard C .2010)

Il a été démontré que cette méthode augmente le rendement de I'extraction de
la pectine par rapport a la méthode d’extraction conventionnelle. De plus,
I'extraction peut étre effectuée a une température plus basse, car la chaleur n’est
pas nécessaire pour perturber la paroi cellulaire végétale, et réduire ainsi la

consommation énergie. Cependant, des conditions de température et de pH
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spécifigues doivent étre maintenues pour permettre une action enzymatique
optimale (Meziti. H. 2019)

De plus, protopectinases, cellulases, protéases, hémicelluloses, et les
xylanases sont les enzymes les plus couramment utilisées pour I'extraction de la
pectine. Protopectinases solubiliser la pectine a partir de la protopectine végétale

insoluble (Marie Carene Nancy Picot-Allain a et al. 2020)

V. Extraction par hydrolyse acide

La procédure d'extraction habituelle implique l'utilisation d'eau acidifiée a un pH
compris entre 1 et 4.5 avec de l'acide minéral, comme l'acide chlorhydrique, I'acide
sulfurique ou I'acide nitrique. Les écorces d'agrumes écrasés sont ajoutées a cette eau
acidifiée puis agités légérement a une température comprise entre 60-95 °C pendant
une période comprise entre 30 min et plusieurs heures. Le mélange d'eau solide est
ensuite séparé par centrifugation ou filtration. Dans le filtrat, la pectine est précipitée
avec l'addition d'alcool. Le filtrat est concentré par évaporation afin de minimiser la
quantité d'alcool utilisée. La pectine isolée est ensuite lavée a nouveau avec de

l'alcool, séchée et broyée (Khan et al. 2015)

VI.Extraction par les agents complexant

L’extraction des pectines s’effectue a partir d’'un matériel finement broyé en
milieu aqueux ou faiblement acide, ou encore en utilisant des agents
complexant, comme I'EDTA ou l'oxalate de sodium (Multon, 1991). La
pectine est extraite en employant les procédures d’extraction suivantes :
Solubilisation par HCI (pH 2.5, 90°C, 90 minutes); Précipitation soit par
I'oxalate d'ammonium (0,25%, pH 3.5, 75 °C, 90 minutes) ou avec de I'EDTA
(EDTA : Acide disodique-éthyléne-diamine-tétra acétique) (0,5% 90 °C, 90
minutes) (Kar et al. 1999).
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VII. Extraction par Pression

L’extraction des pectines d’agrumes réalisée sous pression, tout en
préservant le rendement massique d’extraction, génére, par rapport a des
protocoles conventionnels, des extraits de masses moléculaires plus

importantes (Brat et al. 2002).
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I. Historique

L’oranger, Citrus sinensis, est originaire du sud-est de la Chine ou il poussait
déja, semble-t-il, 2000 ans avant J.-C. Il a ensuite été implanté en Inde ou les
habitants I'appelaient « nagrung » un terme dérivant de nagaranga qui désigne la
maladie de I'éléphant ayant mangé de trop grandes quantités de fruits verts.

L’arbre gagne lentement du terrain et finit par arriver en Espagne vers le Vlle
siécle. Ce n'est que mille ans plus tard qu’il est introduit en France. Sous le régne
de louis X1V, 'orange devient un fruit & la mode et le roi soleil fait méme construire
une orangerie a Versailles pour que ses jardiniers puissent en produire (Bringer et
al. 2004).

II. Description de I'orange
Les variétés d’agrumes sont tres nombreuses. Elles sont mémes en

augmentation car de nouveaux hybrides apparaissent régulierement sur les

marchés. Parmi les principales variétés, les oranges navels et décrite ci-dessous.
- Orange Thomson navel (Synonymes Bahia) :

Selon (Jacquemond et al. 2009) l'orange Thomson navel est issu d’une
mutation précoce de navel introduite en Californie en 1891. L’arbre est moins
vigoureux que celui de la Washington navel, avec une frondaison dense et
sphérique. Les fruits se récoltent de novembre a décembre en Corse. lls sont
généralement de mauvaise qualité dés qu’ils ont atteint leur maturité dans les
conditions de la Corse, a cause d’'un taux de jus tres faible. Les fruits sont plutot
gros (100 a plus de 200 g) et sans pépin. lls sont de couleur orange, faciles a
éplucher. Cette ancienne variété est aujourd’hui largement remplacée par des

sélections de navels précoces de meilleure qualité.
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Figure 7.0range douce (Thomson Navel) originale, 2019

[I.1. Structure du fruit
L’orange est un agrume qui peut aussi étre appelé hesperidium. L’hesperidium
differe de fruits comme la tomate ou le raisin car il possede une peau dure et solide
qui protége la partie comestible du fruit (Davies et Albrigo, 1994). La structure
d’'une orange est présentée dans la figure. Les parties caractéristiques communes

aux agrumes sont les suivantes :

> Une couche extérieure colorée, le flavedo, rappelant le mot « flaveur »
car elle contient les glandes a huiles essentielles,

> Une couche intérieure blanche et spongieuse, I'albédo (ou mésocarpe),
riche en pectines,

> Une partie comestible, 'endocarpe ou épiderme interne. Dans le cas
des oranges, les cellules trés juteuses formant des sacs a jus ou encore vésicules
a jus sont des poils produits par lI'endocarpe. Les segments (ou quartiers) qui
comprennent de nombreuses vésicules sont séparés par des parois carpellaires
ou membranes constituées de cellulose, pectine et hémicelluloses. Les segments
sont attachés a la partie centrale du fruit appelée columelle.
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Cuticule

Flavedo (épicarpe)

Albedo (mésocarpe)
Sac a jus
Glandes a huile

Placenta (Columelle septa)
Pépin

Carpelle (Segment)
Membrane Carpellaire

Figure 8.Coupe transversale d’'une orange variété Thomson Navel (Guimaraes et
al.2010).

II.2. Composition et valeur nutritive

Les oranges présentent une composition diversifiée. Elles contiennent tres
peu de lipides, de protéines et de fibres. Elles représentent une
excellente source de vitamine C mais aussi une bonne source des vitamines A
(rétinol), B3 (nicotinamide), B5 (acide pantothénique), B6 (pyridoxine) et E (tableau
2)

Tableau 2.Composition chimique des oranges douces (Soucis et al.1994)

eau 85.7 84.3-87.2
protéines 1 0.8-1.3
lipide 0.2 0.1-0.37
Glucide 8.25 -

fibres 1.6 -

Acides organique 1.13 -
minéraux 0.48 0.38-0.57

lll. Classification et principales variétés
La classification des oranges est présentée dans le tableau suivant :
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Tableau 3.Systématique de I'orange douce (Citrus sinensis L.) (Kimball, 1999 ;
Manner et al. 2006 ; Nicolosi, 2007 ; Pena et al. 2007).

ordre
Sous-ordre
classe
Sous-classe
division

Sous-division

geraniales
geraniineae
Dicotyledoneae
Archichalmydeae,
Embryophyta,

Angiospermes

famille Rutaceae,
Sous-famille Aurantiodeae,
tribu Citreae,
Sous-tribu Citrinae,
genre Citrus

Espéce Citrus sinensis

VI. Principales variété de I'orange
Les oranges douces, sont les plus consommées. Elles sont utilisées en fruit et

certaines variétés servent a I'élaboration des jus. Parmi cette espéce, trois
catégories principales sont communément dénombrées : oranges navels, oranges

blondes, oranges sanguines.

* Les oranges navels, caractérisées par une excroissance « ombilic » ou «
navel » en anglais dans leur partie inférieure et une quasi absence de pépins. Ces
oranges sont les plus consommées en fruits de bouche. D’aprés (Saunt, 1990),
elles sont moins juteuses que la plupart des autres variétés et elles développent
une certaine amertume lors du pressage ce qui peut les rendre impropres a une

production de jus.

* Les oranges blondes, dont la principale variété est la Valencia, premiere
variété commerciale de tous les types d’agrumes. Celle-ci peut étre rencontrée dans
toutes les zones principales de production d’'oranges (Kimball, 1999). Les oranges
blondes développent beaucoup moins d’amertume que les oranges navels lors de

leur pressage. Elles sont donc principalement transformées en jus.
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* Les oranges sanguines, caractérisées par leur chair colorée due a des
pigments rouges, des anthocyanes. Ceux-ci sont sensibles aux techniques
d’extraction des jus et au stockage du jus, et leur dégradation peut donner une

couleur brune indésirable au produit.

IV.Production et répartition géographique de I’Orange en Algérie

L’Algérie disposait d’une superficie de 45.000 ha en agrumes a I'indépendance.
Certes en2011, la superficie en agrumes s’étalait sur 63.323 ha. Actuellement, seuls
55.00 ha sont productifs. Le centre du pays compte 56% de cette surface
d’agrumes, 30% se trouvent a I'est du pays, et 14% a l'ouest (Houaoura, 2013),
insiste sur les bonnes pratiques utilisées dans les vergers par nos ainés dans le

passé. D’ailleurs, le golt des oranges algériennes était trés apprécié, indique-t-il.

Les principales wilayas agrumicoles sont : Blida (15809 ha), Chlef (5777 ha),
Alger (5065 ha), Relizane (4417 ha), Mascara (4232 ha), Mostaganem (4079 ha),
Tipaza (3725ha). En fin juillet 2011, il a été créé le premier club des agrumiculteurs
en Algérie aTipaza (Anonyme, 2013). La figure ci-dessus représente les surfaces
des productions des oranges (2009/2014) en Algérie :

m 2009/2010
2010/2011
2011/2012
2012/2013
m 2013/2014

22,57% 22,35%

Figure 9.Taux de production des orangers en Algérie (DSA d’Alger, 2009/2014)
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L’expérimentation de cette présente étude, a été menée dans laboratoire de
PFE de FSNV de l'université de Blida 1 durant une période de deux mois (février,
mars 2022)

L’étude repose sur deux parties :

-La premiére partie : 'extraction de la pectine a partir des écorces de I'orange

en utilisant deux méthodes d’extraction

-la deuxieme partie : I'analyse physico-chimique et comparaison entre la

pectine de I'écorce d’Orange et la pectine commerciale (pomme).

|. Matériel

I.1. Matériel végétal
L’extraction de la pectine est effectuée a partir de I'écorce de 'agrume d’orange
variéeté THOMSON. Cette derniére a été récoltée le mois de février dans la région

de Boufarique (Wilaya de Blida)

Pour la pectine commerciale est issue de pomme de la marque MyKiTCHEN,

fabriqué a Alger (Elle est composée d’un SIN 440)

I.2. Matériel non biologique
La liste des produits ainsi que le matériel utilisé durant la partie expérimentale sont

résumée dans I'annexe 1.
II. Méthodes

Il.1Préparation de la poudre d’orange :

Les oranges de la variété THOMSON fraichement récoltés sont amenés au
laboratoire pour I'extraction. La premiére étape est le lavage avec de I'eau courante
pour éliminer la saleté et la terre sur les surfaces. Ensuite, I'écorce a été
completement retirée et découpée en dés (figure 10). Le séchage est effectué dans
une étuve a une température de (40 a 50) c° (figure 11) jusqu’a la stabilité du poids.
Les écorces ont été ensuite triturées (figurel2) a I'aide d’un broyeur. La poudre

obtenue (figurel3) a été conservée dans des boites en verre pour I'analyse.

» Tableau séchage de trois essais d’écorce (voir annexe 3)
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Figure 12.Ecorce d’'orange apres séchage Figure 13.Broyage de I'écorce séché
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Ecorce de I’orange

I

Découpage

|

[ Séchage 40 a 50 C° }

l

[ Broyage }

Poudre de I’écorce

:> Conservation dans
de I’orange des boites en verre

[ Figure 14.La préparation de la poudre de l'orange

I1.2. Taux D’humidité :

La teneur en humidité est le pourcentage en eau perdu durant le séchage par

rapport a la matiere fraiche. Le taux a été déterminé selon la méthode suivante :

Une masse de 100 g de I'écorce d’'orange a été introduite dans une étuve portée
a une température de (40 a 50) °C. Ce matériel végétal reste soumis au séchage

jusqu’a ce que son poids devienne constant (figure 15) (Berardini et al, 2005).

Cette opération a été répétée trois fois.

Le taux d’humidité est calculé par la relation suivante :
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H%= [(M2-M3)]/[(M2-M1)]*100

M : la masse du papier vide.

M? : la masse du papier +la prise d’essai avant le séchage.
M3 : la masse du papier +la prise d’essai aprés le séchage.
H : humidité.

Le pourcentage en matiere seche (MS%) est exprimée selon la formule

suivante

MS%=100%-%H

Figure 15 :Détermination de la teneur en humidité de I'’écorce d’orange

I1.3. Extraction de pectine

= La préparation des solutions d’éthanol er HCL (voire annexe 2)
[1.3.1. Extraction par traitement acide
La pectine est extraite selon la méthode de (Lekbir, 2008). La pectine est
extraite de la poudre I'écorce d’orange dans une solution d’acide chaude, puis
précipitée dans une solution d’alcool.

L’extraction est effectuée selon les étapes suivantes (figurel6):
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. Peser 10g de la poudre de I'écorce

. La poudre est mise dans 200mlHcl (0.1N) sous agitation et chauffage
90°C pendant 45min

. Le refroidissement : le mélange est plongé dans la glace pour arréter
I'hydrolyse

. L’extrait obtenu est filtré et Le surnageant est récupéré

. La pectine est alors précipitée avec deux volumes d’alcool 96° pour un

volume de surnageant. Le précipité obtenu est lavé par un volume d’alcool 66°.
. Le culot est recueilli, séché et enfin broyé en poudre.
. La poudre fine qui été conditionnée dans des boites hermétiquement

fermées a une température inférieure a 10 °C.

\ 10g de la poudre

BT

Figure 16.Etapes d’extraction de la pectine par la méthode de traitement acide

[1.3.2. Extraction par un agent complexe

La deuxiéme technique de I'extraction des pectines s’effectue a partir d’'un
matériel finement broyé en milieu aqueux ou faiblement acide avec utilisation d’un

agent complexant, 'oxalate d’ammonium selon la technique de (Multon, 1991).
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Les étapes sont pratiguement les mémes que celle de traitement acide avec

guelques modifications :

. Peser 10g de la poudre de I'écorce
. La poudre est mise dans 200m de I'eau acidifiée avec HCI (pH= 2.5)

sous agitation et chauffage 90°C pendant 45min

. Le refroidissement : le mélange est plongé dans la glace pour arréter
I'hydrolyse

. L’extrait obtenu est filtré et Le surnageant est récupéré

. Ajouter oxalate d’'ammonium (500ml de la filtration avec 25 ml d’'oxalate

d’ammonium) sous agitation pendant 15 min.

. On laisse stabiliser le filtrat 30min au frais

. La pectine est alors précipitée avec deux volumes d’alcool 80° pour un
volume de surnageant. Le précipité obtenu est lavé par un volume d’alcool 60°.

. Le culot est recueilli, séché et enfin broyé en poudre.

. La poudre fine qui été conditionnée dans des boites hermétiquement

fermées a une température inférieure a 10 °C.

II.4. Rendement
Apres I'extraction, les pectines humides sont séchées a 45°C jusqu'a ce que
leur poids devienne constant, refroidies au dessiccateur, puis pesées au moyen
d’'une balance de précision. Le rendement est exprimé en poids de pectines

séches extraites a partir de 10g de matiére premiére (écorce d’Orange séché)

Le rendement en pectine est calculé suivant 'équation suivante :

R.pectine (%) =100x P/ E

Ou (R.pectine) est le rendement de la pectine extraite en pourcentage,
(P) : le poids de la pectine extraite,

(E) : le poids des écorces d’orange séchées utilisées durant I'extraction.

[I.5. Analyses physico-chimiques
Les analyses effectuées dans cette partie se sont des comparaisons entre la

pectine extraite de I'orange et la pectine commerciale.

32




Partie Il Matériels et Méthodes

. Les tableaux de séchage d’écorce, de pectine et de cendre (voir annexe
3)
[1.5.1. Teneur en humidité

L’humidité est déterminée selon la méthode de 'AOAC, 1980. Une prise de 19
de la pectine commerciale et la pectine d’orange a été chauffé dans I'étuve a 105°C

pendant 4h. La teneur en humidité a été exprimée en pourcentage H%
Le taux d’humidité est calculé par la relation suivante :
H%= [(M2-M3)] /[(M2-M1)] *100
M? : la masse du papier vide.
M? : la masse du papier +la prise d’essai avant le séchage.
M3 : la masse du papier +la prise d’essai apres le séchage.
H : humidité.

Le pourcentage en matiere seche (MS%) est exprimée selon la formule

suivante
MS%=100%-%H
[1.5.2. Taux de cendres

Le taux de cendres est estimé par un échantillon 1g et 1.6 g

Les deux pectines incinérées dans un four a moufle & 600°C pendant 4h

selon la formule suivante :

Masse de cendre
Cendre = . x 100
Masse de pectine
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Figure 17. Four a Moufle a 600C°Figure 18.Les cendres obtenues
[1.5.3. Détermination du poids équivalent

Le poids équivalent, la teneur en méthoxyle, et I'acide galacturonique sont
déterminés selon la méthode par Owens et al, 1952. La valeur du poids équivalent

est utilisée pour calculer la teneur en acide galacturonique.
L’expérimentation est effectuée selon le protocole suivant :

* Une prise d’essai de 0.5g de pectine commerciale et pectine d’orange est
ajoutée a 5ml d’éthanol

* Ensuite on ajoute 1g de de chloride de sodium (NaCl) dans la solution

» Puis, on additionne 10ml d’eau distillée avec 6 gouttes de rouge de phénol
(comme indicateur coloré)

* Une agitation rapide est appliquée pour s’assurer que la pectine soit bien
solubilisée.

» Lasolution est titrée avec du NaOH (0.1N) avec une agitation jusqu’a ce que
la couleur (rouge de phénol) devient rose persistante pendant au moins 30
secondes et on note V1

L’équation suivante est utilisée pour calculer le poids équivalent :

Massedel échantillon x 1000
VolumedeNaOH X Normalité deNaOH

Poids équivalent =
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Figure 19.changement de couleur de solution vers le rose
I1.5.4. Teneur En Méthoxyle :

La solution neutralisée obtenue précédemment est utilisée pour la

détermination de la teneur en méthoxyle (MeO).

» L’addition de 25 ml de NaOH 0.25N a la solution neutralisée avec agitation.

» Puis la solution est laissée reposer pendant 30 min a température ambiante.

* Ensuite, 25ml de HCI (0.25N) est ajoutée et la solution est titrée avec du
NaOH (0.1N) jusqu’au virage de la couleur de l'indicateur coloré (rouge de
phénol) au rose et on note V2

Le calcul du teneur en méthoxyle est selon I'équation suivante :

meg de NaOH < 31 < 100

0, —
MeO (20) masse de l'échantillon (mg)

Ou : méq : mélli équivalent. 31 : masse moléculaire de méthoxyle (MeO).
[1.5.5. Teneur en acide galacturonique :
La teneur en acide galacturonique est calculée par I'utilisation de la valeur de

poids équivalent et la teneur en Méthoxyle (MeO) par I'équation suivante :

176 (méq de NaOH pour l'acide libre + méq de NaOH pour saponification) x 100

0 =
AGU (%) masse de l'échantillon (mg)

Ou : 176 : masse moléculaire de I'acide uronique.

1.5.6. Degré D’estérification :
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Le degré d‘estérification reliée est La teneur en méthoxy

Les pectines appartiennent a un des trois groupes définis par leurs degrés
d’estérification qui sont exprimés par leur proportion de la fonction ester -COOCHS3
par rapport a la fonction acide —COOH. Il existe donc des pectines hautement
méthoxylées ou HM dont le degré de méthylation est supérieur a 50 %, des pectines
faiblement méthoxylées ou FM dont le degré de méthylation est compris entre 5 et
50 %, et des acides pectiques dont le degré de méthylation est inférieur a 5 %. Les
unités répétitives qui sont prises en considération pour cette mesure sont données

ci-dessous (Combo et al. 2011).

Figure 20.Degré d’estérification par titrage
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Le degré d’estérification de la pectine (DE) est calculé comme suit :

176 x MeO (%) x 100
31 x AGU (%)

DE (%) =

Ou : MeO : teneur en méthoxyle.

AGU : teneur en acide galacturonique.

II.6. Dosage des sucres solubles :

La concentration en oses neutres est déterminée selon la méthode de (Dubois et
al. 1956), cette technique repose sur la réaction des dérivés du furfural (dérivés
aldéhydiques du furane) issus de la dégradation des oses neutres sous l'action des
acides forts, qui se condensent avec le phénol pour donner des complexes de couleur

brun-jaune, dont I'absorbance est proportionnelle & la quantité d'oses neutres.

» Aldopentose Furfural

Ha 3 i

e lcgro CH=——CH

|E"‘E H2 ::.H i Milieu acide " " aH.0
5 P2 xR0 > + 2
ic\ ....... C 1 : | F: c C
UC D AW o

o 0
Aldopentose Furtural

» Aldohexose 5-hydroxyméthyl-furfural

H\4
f”” CH——CH
bl-l H | Milieu acide ||
J-H. 2 f" T 5 + 3H0
a chauc _H
HO* HzC/ O‘H OH‘\ HoHC/ \ 7~ \ﬁ
0 0
Aldohexose S-hydroxyméthyl-furfural

Mode opératoire :
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* Préparation de I’échantillon
-on mélange 1g de pectine commerciale et de pectine d’'orange avec 50ml d’eau

distillée et de 1g de carbonate de calcium(CaCO3)

-puis le mélange subit un chauffage jusqu’a I'ébullition pendant 30min avec le maintien
d’agitation

-apreés le refroidissement du mélange, on compléte le volume jusqu’a 100ml, puis on

ajoute une quantité d’acétate de plomb (10%)

-on faire une 1ere filtration pour éliminer les protéines précipitées par l'acétate du

plomb.

-aprés cette opération, on ajoute une quantité d’'oxalate de potassium qui se combine

avec I'excés d’acétate de plomb et on fait une 2eme filtration.

« Dosage:
-a partir de I'extrait filtre on prend 1ml qu’on mélange avec 1ml de phénol (5%) et 5ml

de H2SOasconcentre :
-on chauffe pendant 10 a 15min avec le maintien d’agitation

-puis en refroidi et en fait la lecture de la Densité optique a 485nm des échantillons,

du témoin.

Une courbe d’étalonnage est préparée de la méme maniére que les échantillons pour
permettre de déduire la concentration de notre substance dans I'extrait. La solution

mere est a base du glucose a 0.5mg/ml, puis on la repartit dans des tubes a essai

comme suit :
T1 T2 T3 T4 T5 T6
SM (glucose) (ml) | O 0.1 0.2 |03 0.4 0.5
Eau (ml) 0.9 0.8 |0.7 0.6 0.5
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Chapitre
Il :Résultats et
discussion
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Dans ce chapitre sont présentés les résultats d’extraction de la pectine a partir

de I'écorce de I'orange variété THOMSON.

I. Taux de ’humidité d’écorce d’orange
Le taux d’humidité a été calculé a base d’écorce séche aprés stabilisation du

poids et présenter dans la figure suivante :

= Humidité

= MS

Figure 21.Pourcentage de I'humidité par rapport a la matiére séche de I'écorce
d’'orange

Les résultats obtenus montrent que le taux d’humidité est de 71.93%=+1.13.

Donc plus de 70% du poids frais de I'’écorce de I'orange est de I'eau contre une

matiére séche de moins de 30%.

Ces résultats pouvant étre comparés avec des données de différents travaux
réalisés dans le méme contexte. D’aprés (Duan et al.2014) qui ont travaillé sur les
différentes variétés d’agrumes cultivées, les teneurs varient de 84.2 a 90.7%, qui

sont semblés plus élevés que nos résultats.

Les variations en teneur en eau de différentes variétés d’oranges peuvent étre
dues aux certains nombres de facteurs, ainsi de la diversité entre les variétés
(d’oronge et de citron) et les facteurs environnementaux (climat, fertilité du sol et
degré de maturité) (Del Caro et al. 2004).
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[I. Extraction de pectine
L’extraction de la pectine a été effectuée par deux techniques : le traitement

acide et 'agent complexe.

L’expérimentation d’extraction par 'agent complexe n’a pas pu aboutir a des
résultats escomptes. La précipitation de la pectine vers la fin de I'expérience a
échoué. Donc tous les résultats qui sont représentés a partir de cette partie seront
une comparaison entre la pectine extraite par traitement acide et la pectine

commerciale (pomme)

[I.1. Rendement
C’est la quantité de la pectine extraite a partir de la poudre séchée de I'écorce

de l'orange.

Les résultats obtenus sont illustrés dans la figure suivant :

%

19
17
15
13
11

"%

pourcentage d extraction
(Vo)

[Ca N

ler extraction 2éme extraction

extraction

Figure 22.Rendement de la pectine extraite a partir d’écorce d’'Orange en deux
répétitions

Le rendement a été calculé a partir de la poudre de I'écorce de I'orange séché.
Le résultat obtenu montre que le rendement de pectine est varié entre 12.5 a13%du

poids sec de la poudre.
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Le rendement en pectine dépend du type de matieres premieres et des
méthodes de traitements préliminaires. Le processus d'extraction, la variété, et le
stade de la maturité peuvent affecter la quantité et la qualité de la pectine extraite
(Kar et al. 1999). Les travaux réalisés par Arioui, 2017, montrent un rendement de
pectine de 24.33% extraite par traitement acide qui un pourcentage plus élevé que

nos résultats.

Wang et al. 2008, ont étudié le rendement de pectines sur huit variétés
d’agrumes, cette étude confirme qu’il y a une variation de la teneur en pectine d’une
variété a une autre. De fagon générale, une réduction du rendement de pectine peut
étre due aussi au séchage des peaux d’orange dans des séchoirs rotatoires.
(Crandall et al. 1978, Prasanna et al. 2007).

II.2. Analyses physico-chimiques
11.2.1 Taux de ’humidité de la pectine
Le taux d’humidité de pectine d’orange extraite et la pectine commerciale

(pomme) sont calculés et rapportés sur I'histogramme ci-dessous (figure 23)

10%

9%

8%

7% -

P
S 6%
£
=} 5% - ;.
= ° W Sériel
©
3 4%
8

3% -

2% -

e A

0% T T

pectine org pectine com

type de pectine

Figure 23.Taux d’humidité de pectine orange et pectine commerciale aprés séchage
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Au regard des résultats obtenus, il ressort que les différents échantillons
analysés présentent un taux d’humidité différent avec un pourcentage de 10 % du
poids secs de la pectine de I'orange au contraire absence totale de 'humidité dans

la pectine commerciale (0%).

Donc, la pectine commerciale est tres bien séchée par apport a la pectine

préparé au niveau de laboratoire.

L’humidité est un facteur trés important pour la conservation de la pectine. Un
faible pourcentage en humidité augmente les durées de stockage et inhibe la
croissance des microorganismes qui affectent la qualité des pectines par production

d’enzymes hydrolytiques a savoir (pectinases) (Mohamadzadeh et al. 2010).

[1.2.2. Taux de cendre

Les résultats des teneurs en cendres de la pectine d’orange en comparaison

avec la pectine commerciale sont résumés dans la figure :

%

12
10

taux de cenre
IS [e)] 0]

pectine commerciale pectine d'orange

N

type de pectine

Figure 24.Taux de cendres de la pectine d’orange et la pectine commerciale

Les résultats obtenus montrent La teneur en cendre de la pectine d’écorce
d’orange est évaluée a (2 %) ; alors que celle de la pectine commerciale est de
'ordre de (12%). Les taux en cendre de la pectine expérimentale est inférieure a

ceux de la pectine commerciale
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Selon, Araoui, 2017, La teneur en cendre de la pectine d’écorce d’orange est
estimée a (9.00% + 1.00%) ; comparais avec la pectine commerciale est qui est
(11.33% + 0.57%). Ces résultats sont plus élevés comparées avec celle obtenus

dans notre étude.

Une faible teneur en cendre est favorable pour la formation d’'un gel. La limite
maximale de la teneur en cendre pour une meilleure qualité des gels de pectine est
de 10% (Ismail et al. 2012).

[1.2.3. Poids équivalent
Le but de cette expérience est de connaitre le poids équivalent de la pectine de
'orange vis-a-vis la pectine commerciale. Les résultats obtenus sont illustrés dans

la figure suivante :

600 -

(9]

o

o
L

S

o

o
1

poids équivalent
w
o
o
1

pectine org pectine com
type de pectine

Figure 25.Poids équivalent de la pectine d’Orange et la pectine commerciale

Le poids équivalent de la pectine commerciale est inférieure au poids
équivalent de la pectine obtenue aprés I‘'extraction d‘écorce d‘orange (537.63et
333.33 respectivement).

D’aprés ces résultats nous concluons que la plus grande de poids équivalent
de pectine valeur enregistrer cher I'écorce d’Orange et Cette valeur peut varier

selon le degré de maturation de la matiere premiere.

44



Partie Il

Résultats et discussion

Selon (Azad et al. 2014) le poids équivalent de la pectine extraite varie pendant
trois stades de maturation :

respectivement.

I1.2.4. Teneur En Méthoxyle

La teneur en méthoxyle est un facteur trés important pour controler le temps et

la capacité de formation des gels de pectine. Les résultats obtenus sont présentés

ci-dessous (figure 26) :

0,30%
0,25%
0,20%
0,15%

0,10%

teneur en méthoxyle

0,05%

0,00%

s

pectine org pectine com

type de pectine

avant maturation, maturation et apres maturation,

m Sériel

Figure 26.Teneur en Méthoxyle de pectine d’Orange et la pectine commerciale

La teneur en méthoxyle de la pectine d‘écorce d‘orange 0.15%estinférieure a

la pectine commerciale 0.25%

Ces pectines faiblement méthylées sont souvent utilisées en industrie
agroalimentaire comme agent gélifiant dans les produits a faible concentration en
sucre comme les gelées et confitures ou confiseries a faibles calories (Tang et
al.2011). Ainsi, comme gélifiant, épaississant et stabilisant, Elle peut également étre
utilisée comme substitut de graisse dans les produits de boulangerie et pour

stabiliser les boissons protéinées acides telles que le yaourt a boire (Marconetal.

2005)

La teneur en méthoxyle est un facteur trés important pour contrdler le temps et

la capacité de formation des gels de pectine (Constella et Lozano, 2003).
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[1.2.5. Teneur en acide galacturonique
L’estimation de pourcentage de I'acide galacturonique est calculée a base de
poids équivalent et le taux de méthoxyle. La figure représente les résultats
obtenus :

4,00% -
3,50% -
3,00%
2,50% -
2,00% -
1,50% -
1,00% -
0,50%

0,00% T 1
pectine org pectine com

pourcentage de I'acide galacturonique

type de pectine

Figure 27.Teneur en acide galacturonique de pectine d’orange et la pectine
commerciale

Le pourcentage de I'acide galacturonique (AG) pectine. Il est recommandé

qu’il doit étre supérieur a 65% (Food Chemicals Codex, 1996).

L’acide galacturonique qui permet d’indiquer le degré de la pureté de la pectine
montre que la pectine extraite d’écorce d’orange objet de I'étude présente des
teneurs de2.18% inferieure que la pectine commerciale 3.52%. Selon ces résultats,
il s‘avére que la pureté de la pectine extraite des écorces d’orange et inférieure la
pectine commerciale est inférieure a 65%. Ces résultats indiguent que cette pectine

n’est pas pure. Les mémes résultats ont été trouvés par (Ismail et al. 2012).

Cette différence entre la pectine de référence et nos pectines peut s’expliquer

par les conditions d’extraction différentes

11.2.6. Degré D’estérification

Le degré d'estérification est déterminé par la méthode de titrage. C‘est un
parametre trés important pour connaitre la nature des pectines (hautement ou

faiblement méthylée) et par conséquent mettre en valeur ces différentes
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caractéristiques telles que les conditions de gélification. Les résultats sont illustrés

dans la figure :

40,50% -

40,00% -

39,50% -

39,00% -

38,50% -

teneur de degré d‘estérification

38,00% T \
pectine org pectine com

type de pectine

Figure 28.Degré d’estérification de la pectine d’orange et la pectine commerciale

Les valeurs de degrés d'estérifications de pectine commerciales sont presque
identiques a la pectine extraite 39.06%% et 40.32% respectivement. La pectine
d‘orange extraite et la pectine commerciale peut étre classée comme une pectine a

faible degré de méthylation par ce que son DE<50%.

La détermination du degré d’estérification nous a permis de conclure que les
pectines utilisées sont faiblement méthylée avec un degré d’estérification inférieure
a50% et qui est de I'ordre de39.06% et 40.32%. Il est & noter que le DE est un
paramétre d’intérét qui influence fortement la solubilité des pectines et leur tendance

de former un gel.

Ces pectines faiblement méthylées sont souvent utilisées en industrie
agroalimentaire comme agent gélifiant dans les produits a faible concentration en

sucre comme les gelées et confitures a faibles calories (Tang et al. 2011).
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I1.3. Dosage des sucres solubles
Le dosage de sucres solubles de pectine d’orange et la pectine commerciale
est effectué selon la méthode de (Dubois et al. 1956) Le glucose est utilisé pour
établir la courbe d’étalonnage. Les résultats sont présentés dans le graphe suivant
(figure29)

4,5
2 _
4 R2=0,9773
(@]
A 3,5
3
2,5 y.=7,274x + 1,202
R2=0,9773
2
1,5
1
0,5

0
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35 0,4 0,45

Concentration (mg/ml)

Figure 29.courbe d’étalonnage du glucose

En utilisant la courbe d’étalonnage et 'équation du graphe, nous avons
calculé les concentrations des sucres solubles dans la pectine d’orange et la

pectine commerciale. Les résultats sont présentés dans la figure suivante :
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0,3
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Figure 30.concentration de sucres solubles dans la pectine d’orange et la pectine
commerciale

Les calculs des concentrations des sucres solubles montrent que le teneur en
sucres dans la pectine d’orange est plus élevé (0.27 mg/ml) que la pectine

commerciale (0.12 mg/ml)

Plusieurs études ont prouvé que les polysaccharides pariétaux, en particulier
les pectines sont sujettes a des variations qualitatives et quantitatives en fonction
des : variétés mises en jeu, de l'étape ou stade de maturité, de [l'origine
géographique et du stockage (Liekagan et al.1990 ; Lie et al.2001; Senteret et
al.1989 ; Verberic et Stampar, 2001 cités par Kurz et al. 2008)

Ces changements majeurs se produisent durant la maturation des fruits, et
impliquent souvent la solubilisation des pectines, et une perte en sucres neutres tels
que le galactose et I'arabinose et la diminution de leur poids moléculaire (Seymour
et al. 1987,1990, 2002 ; Muda et al.1995 ; Seymour et al. 1993cités par Thang
et al. 2007)
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Conclusion

Conclusion :

L‘étude que nous avons menée a porté sur la valorisation des déchets des oranges.
Procéder a l'extraction des pectines a partir d‘écorces d‘orange, est un processus en

quatre étapes impliquant I'extraction, la précipitation, la séparation et séchage

Ce travail nous a permis, d’extraire, caractériser et comparais entre la pectine d’origine

I'écorce d’'orange de Thomson et la pectine commerciale a base de la pomme.

En utilisant deux méthodes d’extraction par un agent complexe et I'extraction par
traitement acide, I'extraction qui est celle des agents complexant n’a pas donné de

résultat

Avec une extraction par les solvants acides, le taux en pectine est de 12.5 % a 13%

pour I'écorce de la Thomson.

En comparant la pectine extraite et la pectine commerciale, le taux d’humidité, poids

équivalent et le taux de méthoxyde sont avérés plus élevé dans la pectine d’orange.

La pectine d’orange extraite peut étre classée comme une pectine a faible degré
deméthylation (pectine faiblement méthylée) puisque son degré d’estérification est

inférieur a50%.

Ce qui concerne le dosage des sucres solubles, la concentration aussi est plus élevée

dans la pectine d’'orange

Au terme de cette étude, nous proposons que ce travail préliminaire soit suivi d’'une

étude approfondie sur la pectine de différentes types d’orange avec :

e Une enquéte sur la valorisation de I'écorce de I'orange par les algériens dans
leurs maisons.

e Evaluation de leurs caractéristiques techno-fonctionnelles.

e Applications des pectines dans les domaines agro-alimentaires comme des

additifs naturels

On déduit que les déchets des agrumes sont valorisables.” Rien ne se jette

tout se transformes”
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Annexel :

Verrerie de laboratoire

Erlenmeyer

entonnoir

spatule pissette
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Pipette

Micro-pipette
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Boite pétrie en verre

Appareillages :

étuve

62

agitateur

Four a moufle




Annexes

Bain marie

Spectrophotométre

Produits chimiques utilisés :

- Acide chlorhydrique (HCI).

- Ethanol (C2H50), de pureté 96%.
- Ethanol : d’'une pureté de 66%

- Ethanol acidifié.

- OXALATE d’ammonium
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PH meétre




Annexes

-Hydroxyde de sodium (NaOH)
- Phénolphtaléine

- Rouge de phénol

Annexe 2 :

La préparation des solutions d’éthanol et HCI :

Solution éthanol 96 % et 66% :

o Ethanol 96% : a été préparé par dilution de I'éthanol 100% qu’il faut ajouter
6,5 ml éthanol dans 100 ml d’eau.

o Ethanol 66% : a été préparé par dilution de I'éthanol 100% qu’il faut ajouter
59,37 ml éthanol dans 100 ml d’eau.

Solution d’acide chlorhydrique (0,1 N) :

o La solution d’'HCI (0,1 N) a été préparé a partir d’ajouter 8,28 ml d’Hcl puis
verser 991,72 ml de I'h20

Annexe 3

Tableau : séchage de teneur de pectine d’Orange et la pectine commerciale

Poids initiale (avant Poids finale (aprés
séchage) séchage)

Pectine commerciale 19 19

(pomme)

Pectine d’oronge 1g 0.99

Tableau : séchage des 100g d’écorce d’Orange dans chaque essai

N Essai mi(g)
01 71
02 71,6
03 73,2
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Tableau : valeurs de cendre de pectine orange et la pectine commerciale
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