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Résumé

L'objectif de ce projet de fin d'étude est la valorisation des résidus d'agrumes en particulier les
résidus 'orange (Citrus sinensis) pour extraire les substances a valeurs ajoutée. Nous avons opté a

extraire la pectine de l'albédo et les huiles essentielles du flavedo des écorces d'oranges.

Les substances pectiques extraites dans un milieu acide et chaud sous agitation mécanique
se caractérisent par une masse moléculaire moyenne (My) de I’ordre de 27532,35 Da, une teneur en
acide galacturonique de l'ordre de 72%, et une teneur en méthoxyle de 52,17%. Les huiles
essentielles des écorces d'oranges extraites par hydro-distillation se caractérisent par un indice de
réfraction de l'ordre de 1,47323, son pouvoir rotatoire est +70, sa densité est 0,8479, Ces huiles
essentielles possedent un pouvoir antioxydant élevée (87,22%). L'incorporation des huiles
essentielles obtenues dans la pectine extraite nous a permis d'élaborer des films comestibles a
activité antioxydante élevée (74,65%). Ces films ont été utilisés pour I'enrobage de certains fruits

afin de prolonger leurs durée de vie.

Mots clés : Résidus d'orange, Pectiques, Huile essentielle, Films comestibles.

Summary

The objective of this end-of-studies project is the valorization of citrus residues, particularly orange
residues (Citrus sinensis), to extract value-added substances. We have chosen to extract pectin from

the albedo and essential oils from the flavedo of orange peels.

The pectic substances extracted in an acidic and hot medium under mechanical agitation are
characterized by an average molecular weight (Mw) of around 27532.35 Da, a galacturonic acid
content of around 72%, and a methoxyl content of 52.17%. The essential oils from orange peels
extracted by hydrodistillation are characterized by a refractive index of around 1.47323, a specific
rotation of +70, and a density of 0.8479. These essential oils possess a high antioxidant capacity
(87.22%). Incorporating the obtained essential oils into the extracted pectin allowed us to develop
edible films with high antioxidant activity (74.65%). These films were used to coat certain fruits to

extend their shelf life.

Keywords: Orange residues, Pectic substances, Essential oil, Edible films.
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Introduction générale

Le Citrus sinensis communément appelé orange douce est généralement transformé pour la
production de jus et de confitures (J. Ayala et al, 2021). En 2021, plus de 75 millions de tonnes
d'oranges ont été produites dans le monde (Faostat, 2023), environ 40 % du poids initial des
oranges est rejeté pendant le processus d'extraction du jus, entrainant des millions de tonnes de
résidus organiques générés chaque année dans le monde (Suri et al, 2022; FAOSTAT, 2023). Les
déchets issus de la transformation des agrumes comprennent les pelures, graines, jus, et marc (J.
Ayala et al, 2021). Les écorces d'oranges présentent une importante source d'huile essentielle, de
composés phénoliques, de limonoides, de fibres alimentaires, de protéines et de polyméres comme
I'némicellulose, la cellulose, la lignine et la pectine (FAOSTAT, 2023). La valorisation des écorces
d'orange pour I'extraction de la pectine gagne en popularité, car ce procédé contribue non seulement
a réduire la production des déchets, mais constitue également une alternative naturelle et durable
aux composeés synthetiques (Ayala et al, 2021).

La pectine est un glucide complexe qui représente environ 30 % du poids sec des écorces
d'agrumes, qui sont l'une des principales sources utilisées pour son obtention (Tovar et al, 2019).
Les trois composants de ce biopolymere sont le rhamnogalacturonane-I, le rhamnogalacturonane-II
et I'nomogalacturonane (HGA). Le principal composant de la pectine est le HGA, qui est composé
principalement d’unités d’acide (1 — 4)-a-D-galactopyranosyluronique en chaines linéaires
(Benmalek et Benchabane , 2019). Le principal critére de caractérisation de la pectine est le degré
d'estérification (DE) des groupes carboxyles des unités acide galacturonique, qui sont
méthylestérifiées et parfois acétylesterifiées (Inigyez-moreno et al, 2024). Sur la base du DE, la
pectine est classée en deux types : pectine a haute teneur en méthoxyle (HMP, >50 %) et pectine a
faible teneur en méthoxyle (LMP, < 50 %) (Iniguez moreno et al, 2024). La LMP nécessite la
présence de cations divalents tels que le calcium pour former un gel. Alors que le HMP peut former
un gel sans cations divalents, genéralement en présence de sucre et d'acide (Iniguez-moreno et al,
2024).

L'extraction conventionnelle de la pectine prend en compte trois facteurs clés pour obtenir des
rendements d'extraction élevés d'un polymere de haute qualité (Singhal et al, 2022). Ces facteurs
incluent une température comprise entre 75 et 100 °C, lutilisation des solutions acides
(inorganigues/organiques) avec des valeurs de pH comprises entre 1,5 et 4, et le temps de réaction
qui peut varier entre 1 et 3 h. La variation des valeurs de ces parameétres dépend de la matiére

premiére dont la pectine doit étre extraite (Fiho et al, 2022). Les propriétés gélifiantes, émulsifiantes
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et épaississante de la pectine font de cette derniére un additif largement utilisée dans les industries
alimentaires (fabrication des gelée, confitures, yaourt..) et notamment pharmaceutiques (Sun et al,
2020); La pectine a été aussi utilisée pour I'¢laboration des filmes comestibles, pour I'emballage de
certains aliments (Guo et al, 2021).

Les huiles essentielles des oranges sont naturellement présentes dans leurs zeste, elles sont
largement utilisées dans différents domaines d’application, y compris 1’industrie alimentaire.

Ceci est fortement lié a l'ardme caractéristique du fruit et au goQt citriques, ainsi qu'en raison de
leurs richesse en composés bioactifs, comme les terpénes et des terpénoides, aux activités
antioxydantes et antimicrobiennes reconnues (Djihad et al, 2024).La microencapsulation est l'une
des méthodes utilisées pour la protection des huiles essentielles et la modulation de leur délivrance,
tout en augmentant la biodisponibilité de leurs constituants bioactifs; tel qu'il a été démontré que la
microencapsulation des huiles essentielles permettait une libération contrlée et/ou ciblée des
composes actifs (Djihad et al, 2024).

Notre objectif principal est de valoriser les déchets d'oranges en extrayant la pectine contenue dans
I'albedo et les huiles essentielles contenues dans le flavedo. Les extraits obtenus sont par la suite

exploités et utilisés pour différentes applications.

La premiére partie propose une présentation genérale de la pectine, de ses méthodes d'extraction et

des types d'oranges étudies.

La deuxiéme partie, parie expérimentale, comprend un chapitre sur la méthodologie utilisee et les

analyses réalisées, et un chapitre sur les résultats obtenus, leurs interprétations et discussion.
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CHAPITRE I : Généralités sur I’orange
1. Lesagrumes:

Le mot Agrume provient du latin acrumen qui désignait dans I’antiquité des arbres a fruits acides
(Benediste et Baches, 2002). Les agrumes se distinguent par leur grande diversité de leurs familles
et de leurs ordres. L’agrumiculture des pays du bassin Méditerranéen est diversifiée, tant au niveau
des variétés cultivées (oranges, mandarines, Thomson, clémentines, pomelos, citrons, limes,
pamplemousses pour ne citer que les plus courants) refléte d’une certaine maniére la richesse et la

variabilité de ces arbres, du fait de ’extension de cette culture (Virbel-Alonso, 2011).

2. La production mondiale des agrumes :

Selon les données du Département Américain de 1’Agriculture USDA (H.Trabelsi, 2017), la
production mondiale d’agrumes tous produits confondus s’¢leéve a plus 90 Mt pour la campagne
2016/17 (figure n°l) avec un TCAM de 1,2% durant la période 2007-2017. En général, la

production mondiale des agrumes se décline en quatre catégories ainsi reparties (Tableau n°1).

Tableau n°1 : Production mondiale des catégories d'agrumes (USDA, 2017).

Part dans la production
Mondiale

oranges 54%

Tangerines, Mandarines | 31%

Citrons 8%
Pamplemousses 7%
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TONNES
]
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Figure n°1 : Evolution de la production mondiale par variétés d'agrumes (Millions de T) USDA
(2017).
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Durant la derniére décennie, la production de tangerines a augmenté de 5,2% passant de 19 MT en
2007/2008 a 29 MT en 2016/2017. Ces petits agrumes sont principalement produits en Chine, en
Espagne, au Maroc, en Turquie et dans d’autres pays méditerranéens (H.Trabelsi, 2017). La Chine
est le premier producteur d’agrumes dans le monde avec une part de 34% et un volume de 29,5
millions de tonnes (tableau n°2), elle est suivie par le Brésil avec une part de 22%. L’UE arrive au
4eme rang apres le Mexique (4737millions de tonnes) et les Etats unis (4833millions de tonnes)
(H.Trabelsi, 2017).

Tableau n°2 : Classification des principaux producteurs d’agrumes, (FAOSTAT (FAQ), 2019).

Pays Produ-ct-ion Part mondiale
(en milliers de tonnes)
Breésil 17 074 22 %
Chine 10 436 13 %
Inde 9 509 12 %
Etats-Unis 4833 6 %
Mexique 4737 6 %
Espagne 3227 4%
Egypte 3197 4%
Indonésie 2 563 3%
Iran 2 309 3%
Turquie 1700 2%
Afrique du Sud 1 686 2%
Italie 1650 2%
Pakistan 1615 2%
Algérie 1200 2%
Maroc 1182 2%
Autres pays 11782 15%

Pour la production des oranges, le Brésil est le premier producteur dans le monde avec plus de
17millions de tonnes. La Chine se classe en deuxieme position avec 13% de la production mondiale
d’oranges soit 10 millions de tonnes. Avec 9% de la production mondiale d’oranges, les Etats-Unis

et le Mexique occupent le quatrieme rang.
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3. Apercu historique sur les oranges :

Les premicéres traces de 1’orange apparaissent en Chine, prés de 2 200 ans avant notre ere. La
culture de I’agrume progresse peu a peu vers l'ouest, d’abord chez les Sumériens, puis dans
I’ancienne Egypte. Bien que des orangeraies fleurissent en Afrique du Nord aux Ile et Ille siécles.
L’arbre gagne lentement du terrain et finit par arriver en Espagne vers le Ve siécle (Bringer et al,
2004). Ce n'est qu'en mille ans plus tard qu’il est introduit en France. Sous le régne de louis XIV,
I’orange devient un fruit a la mode et le roi soleil fait méme construire une orangerie a Versailles

pour que ses jardiniers puissent en produire (Bringer et al, 2004).
4. Description et variétés de I'orange:

Il existe : I’orange amere' Citrus aurantium™ et ’orange douce "*Citrussinensis ** (Sarrou, 2013).Le
genre Citrus inclut un certain nombre de fruits, tels que le citron, ’orange, la mandarine, le
pamplemousse... (Jabri Karoui, 2013).La culture des agrumes est une des plus importantes dans le
monde et représente plus de 80 millions de tonnes par an (Jabri Karoui, 2013).L’orange pousse dans
les régions tropicales et subtropicales. La production d’agrumes de Turquie est une des plus

importantes du Bassin méditerranéen (Polat, 2012).

L’orange est constituée d'une couche extérieure colorée, le flavédo, 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 et une partic comestible de 1’endocarpe ou épiderme interne

(Boudraa I, 2017). (Figure n°2).

epicarpe

m ésocarpe

endocarpe
/-RI loge

carpellaire

F— _ poils
— endocarpiques
charnus

= pepins

R placentas

Figure n°2 : Coupe transversale d'une orange.

Il existe de nombreuses variétés d'oranges parmi lesquelles on regroupe : les oranges ameres (Citrus

aurantium); la bigarade qui sont une espece différente de I'orange douce,

Les 4 groupes d'orange proprement dites:
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e les oranges douces ou blondes: Valencia, Jaffa, I'une des principales les variétés produites
au Moyen-Orient, principalement en Israél, I'orange maltaise demi sanguine et maltaise blonde,
Salustiana, riche en jus (60 %) et sans pépin. Les oranges Navel ou naveline, dont Washington
Navel, Navel Late, New hall, Lane Late, Navelin, etc.

« les oranges pigmentées ou sanguines : Tarocco, Moro, Sanguinello. Les oranges
sanguines tirent leur nom de la couleur totalement ou partiellement rouge de leur pulpe. Cette
coloration est due a la présence d'anthocyanes, de couleur variable selon le pH, rouges en milieu
acide (comme c'est le cas dans l'orange). La synthése démarre chez certaines especes quand
elles subissent un coup de froid.

o les oranges sans acidité (Wikipidia, 2024).

Le nom d'orange peut également désigner des hybrides (orangelo oranger x pomelo) ou des
mandarines (Orange du Cambodge ou Cam sanh) (Wikipidia, 2024).

5. Les caractéristiques physiques et organoleptiques de I'orange:

Les oranges sont riches en caroténoides comme la viola xanthine, la B-crypto xanthine, le P-
caroténe, la lutéine, la zéaxanthine et 1’a-carotene, ces derniers seraient les principaux pigments de
I’orange (Gao, 2019).Lebutanoate d'éthyle, le 2-méthylbutanoate d'éthyle, ’octanal, le décanal et

I’acétaldéhyde seraient des composés essentiels a I’ardme de 1’orange (Feng S, 2018).

L’acidit¢ de I’orange augmente pendant la deuxiéme phase de développement, appelée
« agrandissement des fruits », puis diminue au cours de la troisieme et derniere étape, appelée «
maturation des fruits ». Les variations des sucres solubles totaux différent de celles de 1’acidité,
avec une légere augmentation pendant la phase de maturation (Khefifi H, 2020).Le rapport entre les
sucres solubles totaux et I’acidité est le principal indicateur de la maturité des fruits et est
généralement utilisé pour sélectionner la période de récolte (Khefifi H, 2020).La maturation des
oranges est impactée par des facteurs environnementaux tels que I’humidité, la lumiere et la

température (Khefifi H, 2020).

6. Composition biochimique de I'orange :

L'orange contient des glucides qui apportent de I'énergie rapidement assimilée par I'organisme. Par
contre elle est pauvre en lipides et en protéines, (tableau n°3). Les fibres solubles contenues dans
l'orange permettent de stimuler la digestion en douceur et réduit les troubles de la digestion. Ces

mémes fibres permettent de réguler le taux de cholestérol et de triglycérides dans le sang.
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Tableau n°3 : Composition biochimique des écorces d'oranges fraiches.

Composé biochimique Moy
Matiére seche (%) 16.1
Protéine brute (% MS) 6.8
Fibre brute (% MS) 6.2
Extrait d'éther (% MS) 1.9
Cendre (% MS) 3.7
Energie brute (Mj/Kg MS) 18.3

Minéraux Moy
Calcium (g/kg MS) 13,0
Phosphore (g/kg MS) 1.2
FAD (%MS) 9.1

7. Valeur nutritionnelle de I'orange:

L’orange contient de la p-synéphrine, un proto-alcaloide qui présente des effets bénéfiques sur la
performance sportive, le contréle de ’appétit, 1’énergie, la concentration mentale et la cognition
(Stohs, 2017).Sa richesse en vitamine C, en acide folique et en flavonoides,tels que 1’hespéridine et
la naringénine, confére au jus de I’orange des propriétés antioxydants et anti-inflammatoires et
préviendrait des maladies cardiovasculaires, de I’insulino-résistance liée au diabéte et du syndrome
métabolique (Ye, 2017).La vitamine C pourrait améliorer la prévention des infections respiratoires,
de psoriasis, des allergies, d’asthme et I’arthrite (Ye, 2017). Elle permettre aussi de stimuler le
systéme immunitaire et lutter contre la fatigue comme les coups de froid hivernaux. Les
antioxydants de l'orange permettent de lutter contre les radicaux libres, responsables du
vieillissement de la peau et de nombreuses pathologies. Grace aux caroténoides qui vont stimuler la
production de cellules osseuses et stimuler l'absorption du calcium. Ainsi la consommation des
oranges participe a la prévention des maladies cardiovasculaires et limite les risques
d'athérosclérose. La consommation d'agrumes réduirait les risques de cancers de la bouche, du

pharynx et du tube digestif grace aux antioxydants qu'ils contiennent (Ye, 2017).
8. L’écorce d’orange :

La peau des fruits et des légumes contient énormément de nutriments, voire davantage que le reste
de la chair (Combes. M, 2023).
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Dans le cas de ’orange, c’est sa partie externe, le zeste, qui renferme les essences. C’est donc dans
le zeste que le gott et ’odeur du fruit sont les plus intenses.

En plus de son arome intense, 1’écorce d’orange renferme 20% d’hespéridine de plus que la pulpe
du fruit. Il s’agit d’une fibre naturelle qui protége la flore intestinale.

Elle contient aussi beaucoup de pectine ; une fibre qui participe a maintenir un taux normal de sucre
dans le sang et qui aide a mieux réguler 1’absorption des graisses. D’ailleurs, I’écorce contient 4 fois

plus de fibres que le fruit en lui-méme (Combes. M, 2023). (Tableau n°4).
Tableau n°4 : Composition en antioxydants de I'orange (USDA, 2014).

Composés antioxydants Valeur

Minéraux et vitamines (mg/100 g)

Cuivre 0,025
Zinc 0,026
Sélénium 0,01
Vitamine B9 0,027
Vitamine C 53,8
Vitamine E 0,15
Béta- 0,13

cryptoxanthine(provitamine A)

Polyphénols (mg/100 ml)

Flavanones

Hespéridine 25,85
Naringine 0,36
Phlorine 2,22
Narirutine 5,36
Néohespéridine 0,06
Didymine 5,93
Flavone

Sinensine 0,06
Nobilétine 0,07
Apigénine 5,53
flavonols
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3- méthoxynobilétine 0,02
Quercétine 1,06

9. Structure de I’écorce d’orange :
Elle constitue la partie non comestible du fruit. Les différentes parties qui forment 1'écorce d’orange
sont : I’albédo (mésocarpe) et le flavédo (épicarpe) (Ladaniya, 2008).
Flavédo ou épicarpe: La couche colorée la plus extérieure est appelée flavédo car elle contient des
glandes a huiles essentielles. Cette couche représente 8 & 10 % du fruit, elle contient des pigments
caroténoides, des vitamines, etc (Ladaniya, 2008).
Albédo ou mésocarpe: L’albédo est la couche intérieure, elle est blanche et spongieuse (figure
n°3). Cette partie est riche en pectines, elle peut constituer 12 a 30% du fruit.

Figure n°3 :L écorce d’orange.
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1. Histoire de la pectine:

Henri Braconnot découvrit la pectine en 1825, bien que son utilisation dans la fabrication de
confitures et de marmelades f(t déja ancienne. Pour donner de la consistance aux confitures faites a
partir de fruits pauvres en pectine, on ajoutait des fruits riches en pectine ou leurs extraits a la
recette. Pendant la révolution industrielle, les producteurs de conserves de fruits se sont tournés vers
les fabricants de jus de pomme pour obtenir du marc de pomme séché, dont la pectine était extraite

par cuisson (Ataman, 2020).

se L 7o

d'abord a partir du marc de pomme, puis des écorces d'agrumes. Initialement vendue sous forme
d'extrait liquide, la pectine est désormais principalement utilisée sous forme de poudre séchée pour

une meilleure praticité de stockage et de manipulation (Ataman, 2020).
2. Définition de la pectine :

Les pectines, substances d'origine végetale, sont des polysaccharides complexes que I'on retrouve
principalement dans la lamelle moyenne et la paroi primaire des plantes supérieures (Alkorta et al,
1998 ; Blanco et al, 1999) (Figure n°4).

e | amielle moyenne

(__: — Plasmodesme

Membrane

plasmique

Figure n°4 : Structure de la paroi cellulaire (Raven, 2008).

Elles jouent un réle crucial dans l'adhésion et le maintien des cellules des tissus vegétaux en
formant un ciment rattachant les cellules les unes aux autres (Iwasaki et al, 1998). Principalement
constituées de résidus d'acide galacturonique (GalA) liés entre eux par des liaisons o-(1-4),
partiellement acétylés ou estérifiés par des groupes méthyles (Daas et al, 1999 ; Bonnin et al,
2002a), les pectines ont été l'objet de recherches intensives portant notamment sur leurs fonctions
au sein de la paroi végétale, leur structure chimique et leur caractérisation en tant qu'additifs. Ces
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études ont abouti au développement d'applications diverses, notamment dans les industries
cosmétique, plastique et pharmaceutique, bien que leur utilisation la plus répandue demeure dans
l'industrie alimentaire, ou elles servent essentiellement d'agents de texture, de gélifiants, de
stabilisants et d'épaississants (Thakur et al, 1997 ; Mesbahi et al, 2005). Les pectines ont également
retenu lattention des nutritionnistes en tant que fibres alimentaires, exercant des effets
physiologiques sur le tractus intestinal en réduisant le temps de transit et I'absorption du glucose
(Olano-Martin et al, 2002). Différents procédés de transformation des pectines ont été développés
pour augmenter leurs potentialités en tant que molécules bioactives. Actuellement, un domaine de
recherche relativement récent se concentre sur les propriétés fonctionnelles des oligosaccharides,
offrant un large spectre de propriétés et dapplications. L'utilisation des pectines dans le
développement d'oligosaccharides a effet prebiotique et pharmaceutique représente ainsi un

nouveau domaine émergent (Figure n°5).

—
Iaanelle mgyanne

cellulase
membr ane

plasnuque

Figure n°5 : Architecteur de paroi cellulaire et localisation des pectines selon Mc Cann et Roberts
(1991) cités par Goycoolea et Cadenas (2003).

3. Les sources de la pectine:

Les fruits et certains légumes représentent les principales sources de la pectine tels que: les poires
et les pommes (0,5 - 1,6%), les carottes (1,4%), la goyave (0,8 - 1%),les coings (0,6 -07%),les
prunes (0,9%), les abricots (1%), les groseilles (0,7 - 1,2%), la pelure des oranges (3,5 - 5,5%), la
pelure de citron (2,5 - 4%), ainsi que les autres agrumes. Les fruits mous contiennent de petites

quantités de pectine comme les cerises (0,4%) (Ataman, 2024).
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4. Description des pectines :

Les pectines sont abondantes dans les fruits et les légumes et évoluent avec la maturation des tissus.
Bien qu'elles puissent étre extraites d'un grand nombre de végétaux, les principales sources
industrielles de pectines sont les marcs de pomme et les écorces de citron et d'orange. Les pectines
représentent environ 0,5 a 4 % du poids frais du matériel végétal (Kashyap et al, 2001), avec une
masse moléculaire variant de 10 & 400 KDa suivant leur origine (Sakai et al, 1993). Les pectines
présentent des propriétés physico-chimiques spécifiques du fait de leur caractére poly électrolyte.
Ce caractére leur confere la capacité de s'associer entre elles et de former des gels en présence de
cations divalents tels que le calcium (Fang et al, 2008) (figure n°6). Généralement, les pectines sont
caractérisees par leur degré de methylation (DM) defini comme étant le pourcentage de
groupements carboxyles estérifiés par le methanol (Levigne et al, 2002). Contrairement a
I'acétylesterification, la méthylestérification est en proportion considérable dans les pectines natives
(Tho et al, 2006). Ainsi, en fonction du DM, on distingue :

—les pectines HM (hautement méthylées): ce sont les pectines dont le degré d'estérification est

supérieur a 50 %,

— les pectines LM (faiblement méthylées) : ce sont les pectines dont le degré d'estérification est

inférieur a 50 % (figure n°7).

Le degré de méthylation (DM) constitue un parametre crucial influencant le processus et le
mécanisme d'association des pectines dans la formation des gels. Les pectines hautement méthylees
(HM) forment des gels en présence de sucres neutres ou dans un environnement acide, tandis que
les pectines faiblement méthylées (LM) forment des gels en présence de calcium. Outre le DM, des
facteurs tels que le pH, la concentration en sucre ou en acide, la présence de chaines latérales, le
degré de polymérisation (DP) et la température jouent également un rdle essentiel dans le processus
de formation de gel (Capel et al, 2006 ; Guillotin et al, 2007). Ces propriétés conferent aux pectines
une importance significative dans divers secteurs industriels tels que I'agroalimentaire, la
pharmacie, la biotechnologie et les industries de traitement des polluants (Willats et al, 2006 ; Fang
et al, 2008).
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Figure n°6 : Substitution de [’acide galacturonique.
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Figure n°7 : Structure et définition de la pectine.
5. Les propriétés physiques :

5.1 Propriétés gélifiantes : Un gel est un réseau tridimensionnel de macromolécules incluant un
solvant. Celui-ci, est provoqué par des changements physiques ou chimiques qui tendent a diminuer
la solubilité de la pectine, favorisant la formation de cristallisations locales (May (C.D.) et al, 1990).
La gélification consiste en l'association des chaines de polygalacturonate, par formation des zones
de jonctions (Rees (D.A.) et al 1972). La présence des zones << chevelues >>> et surtout des
coudes pectiques (unité rhamnose) limite la taille des zones de jonctions, empéchant
uneprécipitation totale mais permettant a une méme macromolécule d'étre liée a plusieurs autres,
facilitant la formation du réseau. Du fait des différences de DE, le mécanisme de gélification et les
propriétés du gel sont différentes. Le gel de pectine HM est un gel acide et sucré, tandis que le gel
de pectine LM est principalement calcique, thixotrope et thermoréversible ou irréversible selon le

type de pectine utilisé et les conditions d'utilisation (Gérard. T, 2010).

5.2 Propriétés stabilisantes : La stabilité, dans le contexte des produits alimentaires, implique la

prévention de la séparation des composants d'un milieu hétérogéne, comme les morceaux de fruits
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dans une préparation ou la pulpe dans une boisson fruitée. Cette propriété peut étre obtenue de
différentes manieres : en augmentant la viscosité, en créant un réseau efficace pour maintenir les
particules en suspension sans étre perceptible, ou en masquant les composants interactifs. Par
exemple, dans les boissons laitieres acides, les pectines stabilisent les particules de caséine, évitant
ainsi la sédimentation et la formation d'un anneau aqueux en surface (Gérard. T, 2010).

5.3 Propriétés viscosifiantes : Contrairement a la gélification ou un réseau tridimensionnel se
forme, cette propriété est obtenue quand les molécules, du fait de leur structure, modifient le
comportement de la phase continue, sans créer de zones de jonctions. Les pectines HM de haut
poids moléculaire sont généralement utilisées dans des applications comme les boissons fruitées ou
elles présentent cette propriété. En ce qui concerne les pectines LM, on parlera plutot de
comportement typiquement viscoélastique. Leur comportement peut étre modifié par la teneur en
calcium du milieu (Geérard. T, 2010).

6. Le mécanisme de gélification :

Des pectines HM Une combinaison de liaisons hydrogénes et d'interactions hydrophobes est le
mécanisme responsable de la gélification des pectines HM (figure n°8). Le réseau tridimensionnel
résultant, capable de fixer le solvant, est constitué d'un empilement de zones homogalacturoniques

estérifiées sous forme hélicoidale. Le modele proposeé est le suivant (Gérard. T, 2010).

* Intéractions hydrophobes
----- Ligizon hydrogéne

d@g;@} q"g: %{\ﬁ rgiwﬁ’

Figure n°8 : Zones de jonctions dans les gels de pectine HM.
6.1 Role de I'acidité dans la gélification:

La répulsion électrostatique entre les polymeres est diminuée, du fait d'une plus large proportion de
groupements carboxyliques non-ionisés. L'établissement de liaisons hydrogenes entre les groupes

méthoxyle, carboxyle et alcool est alors favorisé (figure n°9) (Gérard. T, 2010).
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Figure n°9 : Liaisons hydrogénes a PH 3.
6.2 Role du sucre dans la gélification:

Le sucre agit en tant qu'agent déshydratant en réduisant l'activité de l'eau, favorisant ainsi le
rapprochement des chaines et la formation de liaisons hydrogéne. Bien que ces liaisons hydrogéne
contribuent a environ 70% de la force de gel, elles ne sont pas suffisantes par elles-mémes pour
induire la gelification. Des interactions hydrophobes supplémentaires sont necessaires pour former
le réseau de gel (Oakenfull (J.G.) et al 1985).

Des liaisons faibles de type Van der Waals se forment entre les groupes méthoxyles, renforcant la
structure. La longueur des zones de jonctions, variant de 18 a 250 unités d'acides galacturoniques,
contribue également a la stabilité du réseau de gel. Cette longueur dépend des interactions
hydrophobes, qui varient en fonction de la pectine et de la concentration en sucre. Ces derniers
augmentent la stabilit¢ thermique des gels en renforcant les interactions hydrophobes.
Contrairement aux liaisons hydrogéne affaiblies par la chaleur, les interactions hydrophobes
deviennent plus fortes. Les zones de jonctions stabilisées par des liaisons hydrogenes, renforcées
par des interactions hydrophobes, conduisent a un gel de pectine HM thermostable, a haute teneur
en sucre et faible pH (Gérard. T, 2010).

6.3 Facteurs affectant la gélification :

Chimiquement, un gel se définit comme un réseau continu. Rhéologiquement, il se définit par la
prédominance du comportement élastique sur le comportement visqueux. Ces deux composants sont

influencés par de nombreux facteurs (Gérard. T, 2010) :

- Facteurs intrinseques ; Degré d’essterification / Poids moléculaire / Sucres neutres et
amidon / Groupes acétyles / Rhamose / Matiére premiére.
- Facteurs extrinseques ; pH/ Sucres/ Moment de I’ajout de I’acide / Temps de cuisson /

Condition de conservation de la solution de pectine / Vitesse de refroidissement.
6.4 Caractérisation des gels de pectines HM :

Compte tenu des exigences spécifiques de la gélification, les pectines HM sont limitées a des

applications restreintes telles que la confiture, la confiserie et les fourrages. Les tests de
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caracterisation se concentrent principalement sur la température de gélification, la qualité et la force
du gel. La température de gélification peut étre mesurée a l'aide de rhéometres hautement
performants, ce qui peut étre colteux, ou avec des viscosimetres plus courants, offrant des résultats
comparatifs en raison des conditions de mesure affectant la température de gélification. Pour
évaluer la qualité et la force du gel, des tests rhéologiques non destructeurs (comme I'IFT,
SAG/FIRA et les tests par oscillation) et destructeurs (comme le Tarr Baker, le Pektinométre et
I'Instron) sont utilisés pour choisir la pectine la mieux adaptée aux besoins du consommateur
(Gérard. T, 2010).

7. Meécanisme de gélification des pectines LM :

Harvey (H.G.) a avancé en 1960 que Les gels se forment a partir de longues chaines de polyméres
comme les pectines gréce a des liaisons entre macromolécules voisines, formant un réseau continu
stable. Le type de liaison dépend des groupes chimiques le long des macromolécules et de leur
environnement. La gélification des pectines LM implique différents types de liaisons, dont les ponts
hydrogenes, les attractions ioniques et électro valentes, bien que ces liaisons ne soient pas
entierement définies. Les pectines gélifient en présence de calcium (figure n°10). Par analogie avec
les alginates, Rees a proposé en 1972 (Rees (D.A.)) le modéle bien connu de la "boite a ceeufs" dans
lequel I'ion Ca2+ prendrait part a neuf liaisons de coordinence entre les molécules de pectine,
incluant l'oxygene des liaisons glucosidiques, l'oxygene des groupes glycosidiques et l'alcool. La
structure en "boite a coeufs" est limitée aux zones de la macromolécule pectique sans rhamnoses et
avec des fonctions acides libres. La substitution des fonctions alcool secondaires, comme
I'acétylation, entrave cette structure et donc la gélification. Les liaisons sont stables avec au moins
sept groupes carboxyles consécutifs dans chaque chaine. Les associations non covalentes par ponts
hydrogenes et interactions hydrophobes sont également importantes. Les fonctions oxygéne et
hydroxyle permettent de multiples ponts hydrogenes le long de la chaine de pectine pour stabiliser
la jonction entre les molécules. Les groupes méthoxyles peuvent participer aux interactions
hydrophobes (Gérard. T, 2010).
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Figure n°10 : Gelification des pectines LM.
7.1 Facteurs affectant la gélification:

e Les facteurs intrinseques sont :
- masse moléculaire; sucres neutres et amidon; présence de groupes acétyles;
- répartition des rhamnoses;
- matieres premiéres. Pour les pectines LM, les effets sont les mémes que ceux des gels de
pectine HM.
e Les facteurs extrinseques sont:
-Le pH: Quand le pH est élevé, une plus grande quantité de sels de calcium est généralement
requise. Cela est di a la plus faible dissociation des groupes carboxyliques qui diminuent la
probabilité de liaison, mais qui peuvent également étre affectés par la solubilité des sels de calcium
(figure n°11). Quand le pH est bas, la pectine réagit plus rapidement avec le calcium libre du milieu
et une gélification optimale est obtenue avec une quantité moindre de calcium (figure n°12)
(Gérard. T,2010).
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Figure n°11 : Réactivité dune pectine LM en fonction du pH.
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Figure n°12 : Besoin en calcium d’une pectine LM en fonction du TA.

Force ionique: Quand la force ionique du milieu augmente, les pectines es LM ont besoin de

moins de calcium pour gelifier. Cela peut s'expliquer par la capacité du milieu a diminuer les

répulsions électrostatiques et donc a favoriser la

formation de jonctions. Quand la force ionique

augmente, les gels obtenus sont plus rigides (Gérard. T, 2010).

réaction et donc la consommation en calcium.

L'acidité totale (AT): De la méme maniére, l'acidité totale titrable affecte la cinétique de

En fonction du milieu et par exemple des fruits

utilisés, l'acidité totale guidera, comme le pH, les quantités nécessaires de calcium a ajouter (figure

n°13).
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Figure n°13 : Force de gel d’une pectine LM en fonction de [’Extrait sec.

Teneur en sucre :

L'ajout de sucre renforce le gel, éléve la température de gélification et réduit la synérese

(Christensen (S.H.) 1986). Des taux de sucre accrus favorisent une gélification avec moins de

calcium. Un extrait sec plus élevé accélére la réaction et diminue la quantité de calcium nécessaire,
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crucial pour la gélification LM. Les qualités des sucres ont moins d'impact qu'avec les pectines HM,
sauf pour le fructose, ou un ajout de calcium supplémentaire peut compenser la faible force de gel.
Le sorbitol inhibe la gélification des pectines LM non amides.

- La température: Les gels de pectines LM sont réversibles en raison de leur mécanisme
ionique, ce qui leur permet de se reformer sous contrainte mécanique ou thermique. La stabilité
thermique dépend du nombre de jonctions formées, rendant les pectines LM non amidées plus
stables au four que les amidées. Les pectines LM amidées sont préférées dans les applications
nécessitant une réversibilité thermique, comme les nappages en patisserie (Gérard. T, 2010).

8. L'effet de la pectine sur la santé humaine :

La pectine se dégrade lentement dans l'intestin, ce qui permet son utilisation avec des sels de
calcium pour traiter la diarrhée et réduire le risque de cancer du c6lon, favorisant ainsi la santé
intestinale en tant que pré-biotique (Tingirikari JMR, 2018). De plus, ses propriétés nutraceutiques
la rendent utile dans la promotion de la santé, notamment pour réduire le cholestérol sanguin et la
graisse du foie, faciliter l'activité intestinale, retarder I'absorption du glucose, stabiliser la pression
artérielle, absorber des composés toxiques comme les métaux lourds, influencer les hormones
pancreéatiques exogenes et se lier aux bactéries pathogeénes et a leurs toxines dans I'intestin pour les
empécher d'agir (Bhatia L et al, 2019).

9. L’application de pectine :

La pectine est largement utilisée dans I'industrie alimentaire pour sa capacité a former des gels dans
une variété de produits, tels que les confitures, les gelées, les boissons et les produits de
boulangerie, ainsi que comme substitut de matieres grasses et/ou de sucre dans les aliments
hypocaloriques. En médecine, elle est utilisée pour traiter la constipation et la diarrhée, et elle a été
un ingrédient clé dans des médicaments tels que Kaopectate. De plus, la pectine est utilisée pour
éliminer les métaux lourds des systemes biologiques, comme émollient dans les pastilles pour la
gorge, et comme stabilisant dans les produits cosmétiques. Dans le domaine médical, elle est
explorée pour diverses applications, notamment dans les systemes de libération controlée, les
systemes d'administration spécifiques au colon et les dispositifs de colostomie, en raison de son
faible codt et de sa faible toxicité. Cependant, la reproductibilité des caractéristiques de la pectine

peut varier, ce qui peut poser des défis pour son utilisation dans les médicaments (Hielscher, 2024).

10. Les méthodes d'extraction de la pectine :
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Plusieurs méthodes ont été appliquées pour extraire la pectine des différents déchets
lignocellulosiques dont chacun est décrit ci-dessous (Alaleh Z et al, 2021).

10.1. Méthode conventionnelle d’extraction de la pectine :

Les premieres recherches sur I'extraction de la pectine par voie acide remontent a 1825 (Muzzarelli
RAA, 2012). Ce processus, largement étudié, dépend de plusieurs facteurs tels que la température,
le pH, les propriétés du solvant et le rapport solide/solvant (Srivastava P et al, 2011). Dans
I'industrie, la pectine est généralement extraite par de I'eau acidifiée a haute température, souvent
avec des acides minéraux comme le sulfureux, le nitrique et I'acide chlorhydrique (70-100 °C). Les
acides organiques, ayant une constante de dissociation plus faible, provoquent moins de
dépolymérisation des pectines (Di Donato P, 2014). Cette méthode d'extraction altére la structure de
la pectine, ce qui peut avoir des conséquences souhaitables ou indésirables pour le producteur.
Ensuite, de la pectine peut étre libérée a la phase aqueuse. La precipitation des pectines se fait avec
de l'oxalate d'ammonium (0,25%, pH 3,5, 75 °C, 90 minutes) ou avec de 'EDTA (EDTA : acide di
sodique-éthyléne-diamine-tétra-acétique) (0,5% 90 °C, 90 minutes) (Shrotri A, 2018).

10.2. Nouvelles méthodes d’extraction de la pectine :

10.2.1. Methode d'extraction par micro-ondes :L'extraction par micro-ondes comprend des
champs magnétiques et électriques. Une gamme de fréquences de 300 MHz a 300 GHz est
appliquée dans le spectre électromagnétique (Wang H, 2016). L’efficacité de I’extraction de pectine
par micro-ondes dépend des propriétés du solvant, de la puissance des micro-ondes, de la
température et de la teneur en humidit¢é de la matrice. Une combinaison d’eau comme solvant
polaire et d’un acide comme conductivité ionique pourrait étre utilisée comme solvant ideal avec
une capacité d’absorption d’énergie ¢élevée. Cette méthode peut étre utilisée efficacement pour

I’extraction de pectine a partir de matrices végétales (kumar M et al, 2020).

10.2.2. Méthode d'extraction par ultrasons: Les ondes ultrasonores, avec une gamme de
fréquences a partir de 20 KHZ, créent des bulles de cavitation qui perturbent la paroi cellulaire,
facilitant ainsi la pénétration du solvant et la formation de pores, grace a une combinaison d'ondes
de choc et d'ultrasons (Zhu Z et al, 2017). Cette méthode fonctionne a basse température et a faible
consommation d'énergie, une extraction par ultrasons est donc une démarche écologique en raison
de I'économie d'une quantité importante d'énergie (kumar M et al, 2020, Chemat F et al
2017).Extraction de pectine de mandarine et de pamplemousse l'utilisation de la méthode
ultrasonore a été optimisée; (Polanco-Lugo E et al, 2019). Comparativement a la méthode

conventionnelle, I'extraction par ultrasons a permis une récupération plus élevée de pectine de
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pamplemousse (26,05%) et de mandarine (13,46%) en 30 et 15 minutes respectivement, et la

pectine extraite a démontré de bonnes propriétés fonctionnelles et rhéologiques.

10.2.3. Méthode d'extraction d'eau sous-critique :L'extraction des composés pectiques se fait en
utilisant de l'eau maintenue a I'état liquide sous une température critique (entre 100 °C et 374 °C) et
une pression critique de 1 a 22,1 MPa, appelée eau sous-critique. (kumar M et al, 2020). Cette
méthode utilise de I'eau pour I'extraction, qui est une eau verte, inflammable, solvant non toxique,
bon marché et facilement disponible. Depuis cette méthode utilise des températures élevées pour
I'extraction, elle peut provoquer une dégradation thermique de certains composés sensibles a la
chaleur. Dans une étude de Chenet coll (Chen J et al, 2020), La méthode a permis d'extraire de la
pectine des écorces d’agrumes, présentant une teneur plus elevée en acide galacturonique et un
poids moléculaire inférieur. De plus, cette pectine a montré des activités biologiques fonctionnelles
plus élevées que la pectine extraite conventionnellement des pelures d'agrumes (Alaleh Z et al,
2021).

10.2.4. Méthode d’extraction a haute pression : Dans cette méthode, une haute pression est
utilisée pour ’extraction des composés de pectine issus de substrats végétaux. La méthode
d'extraction comprend trois étapes : une augmentation de la pression, maintien de la pression et
pression libérer. Dans la premiére étape, une pression de fluide de 100 a 1 000 Mpa est appliquée
sur les substrats végetaux a température ambiante. Cette haute pression dégrade les tissus et les
cellules végétales et augmente le transfert de masse des solvants environnants dans les plantes
(kumar M et al, 2020). Cette méthode d'extraction nécessite des opérations mécaniques simples, ce

qui conduit a une plus grande sécurité et une extraction plus rapide (Alaleh Z et al, 2021).

10.2.5. Méthode d’extraction enzymatique : Les enzymes sont utilisées pour catalyser I'hydrolyse,
ce qui réduit la quantité de solvant nécessaire et permet d'obtenir une pectine de haute qualité et en
grande quantité (kumar M et al, 2020). Cette méthode implique d'abord le mélange d'un tampon
pour l'activité enzymatique avec le substrat a une température appropriée, suivi de l'addition de
I'enzyme a un rapport adéquat. L'extraction est ensuite réalisée a des températures, vitesses et
durées spécifiques. (Liew SQ et al, 2016). Les enzymes couramment utilisées pour I’extraction de la
pectine comprennent xylose, protéase, cellulase, hémi cellulase, poly galacturonase, 1'a-amylase et

la pectine stérase (Yuliarti O et al, 2015).
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CHAPITRE I :
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1. Historique des huiles essentielles :

Les huiles essentielles ont captivé l'intérét des hommes bien avant l'avénement des outils
scientifiques pour analyser leur composition. A travers les continents, I'évolution de la médecine
vers une approche plus précise et rationnelle a progressivement pris forme. Le médecin arabe
Avicenne est crédité de la premiére distillation de I'huile essentielle pure, celle de la rose, en ayant
recours a un ustensile qu'il a perfectionné : l'alambic (Véronique, 2020).L'utilisation des huiles
essentielles et la reconnaissance de leurs propriétés curatives remontent aux civilisations chinoises
et égyptiennes, figurant parmi les formes primitives de la médecine et de la cosmétique (Hielscher,
2024). Jusqu'au XXe siecle, elles sont restées peu exploitées en raison d'un manque de
compréhension de leurs propriétés et de leur codt élevé. Leurs applications étaient diverses mais
rarement associées aux traitements des infections, qu'elles soient internes ou externes. L'essor de
l'aromathérapie a été rendu possible grace a plusieurs scientifiques. Le chimiste lyonnais René-
Maurice Gattefossé, par exemple, a forge le terme "aromathérapie™ en 1928 et a publié en 1931 un
ouvrage détaillant les liens entre les structures des composants aromatiques et les proprietes des
huiles essentielles. En Australie, les origines de I'aromathérapie remontent a 30 000 ans, avec les
aborigenes qui utilisaient les plantes a des fins thérapeutiques par le biais de la fumigation. Ils
accordaient une importance particuliere a I'huile essentielle de Tea Tree, ou arbre a the, désormais
reconnue pour ses vertus antibactériennes, antivirales, antiparasitaires et antifongiques (Véronique,
2020).

2. Définition des huiles essentielles :

Une huile essentielle représente un extrait liquide, concentré et complexe, issu de la distillation par
entrainement a la vapeur d'eau de plantes aromatiques ou de leurs parties (fleur, feuille, bois, racine,
écorce, fruit, etc.). Elle constitue ainsi I'essence méme de la plante aromatique, contenant environ
une centaine de molécules terpéniques et aromatiques, qui se distinguent par leur efficacité et leur

originalité pour la santé au quotidien (Pranarém, 2009).

En revanche, une essence est obtenue par une méthode plus directe : I'expression. Cette technique
consiste a briser mécaniquement les "poches a essence™ des zestes frais d'agrumes afin de recueillir
les essences. Cependant, cette méthode est uniquement applicable aux zestes de citron, de

mandarine, d'orange, de bergamote, de lime, de pamplemousse, etc. (Pranarém, 2009).

3. Composition chimique :

Les constituants des huiles essentielles appartiennent, de fagon quasi exclusive, a deux groupes

caractérisés par des origines biogénétiques distinctes : le groupe des terpénoides d'une part, et le
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groupe des composés aromatiques dérivés du phénylpropane, beaucoup moins fréquents, d'autre
part. Elles peuvent également renfermer divers produits issus de processus dégradatifs mettant en
jeu des constituants non volatils (Bruneton, 1999).Les terpenes sont des hydrocarbures naturels, de
structure cyclique ou de chaine ouverte, leur particularité structurale la plus importante est la
présence dans leur squelette d’unité isoprénique a 5 atomes de carbone C5HS. Ils sont subdivisés
selon le nombre d’entité isoprénes en monoterpénes, sesquiterpenes, diterpenes, tétraterpénes
(Hernandez Ochoa, 2005).

4. Propriétés physiques des huiles essentielles:

Selon Bardeau (Bardeau, 1976) et Bruneton (Bruneton, 1999) et Legrand (Legrand, 1978), les

huiles essentielles possedent en commun un certain nombre de propriétés physiques:

% Elles sont solubles dans l'alcool, I'éther, le chloroforme, les huile fixes, les émulsifiants et
dans la plupart des solvants organiques, et peu solubles dans I'eau a laquelle, toutefois, elles
communiquent leur odeur.

¢+ Leur point d'ébullition varie de 160° a 240°C.

% Leur densité varie de 0,75 a 0,99 (les huiles essentielles de sassafras, de girofle ou de
cannelle constituent des exceptions).

¢ Elles ont un indice de réfraction éleve.

%+ Elles dissolvent les graisses, I'iode, le souffre, le phosphore et reduisent certains sels.

% Ce sont des substances de consistance huileuse, plus ou moins fluides, voire rétinoides, tres
odorantes et volatiles.

% A température ambiante, elles sont généralement liquides, incolores ou jaunes pales, il
existe, cependant, quelques exceptions, exemple : huile essentielle a azuléne de coloration

bleue.
5. Utilisation des huiles essentielles :

La multiplicité de leurs usages dans de nombreux secteurs industriels et I’engouement des
consommateurs pour ces produits de qualité. L’industrie des cosmétiques, savonneries et de
parfums constitue le plus gros consommateur d’huiles essentielles (M.F. Balandran et al, 1985 - C.
Shahi et al, 2009). Elles sont utilisées comme matiere premiére de base dans la fabrication des
parfums et d’autres produits cosmétiques (F.Jr. Fischetti et al, 2010 - N.Y.O. Muyimaet al,
2002).En phytothérapie, I'romathérapie est une thérapie naturelle qui utilise les huiles Essentielles

pour traiter des pathologies humaines (et vétérinaires), dans le sens ou elle utilise des extraits de
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plantes et des molécules aromatiques issues des végétaux. L’huile essentielle d’orange peut étre
ajoutée a des produits de soins de la peau, tels que les lotions ou les cremes. Elle peut aider a

revitaliser la peau et a lui donner un éclat naturel.
6. Procédés d’extraction des huiles essentielles :

- Extraction a froid ou mécanique principalement utilisée pour les agrumes.

- Distillation a la vapeur d'eau, ce procédé d'extraction est le plus ancien et le plus efficace.

6.1. Extraction par distillation :

Les rendements en huiles essentielles de la distillation dépendent de la plante concernée. La
technique d'extraction des huiles essentielles utilisant I'entrainement des substances aromatiques

gréce a la vapeur d'eau est la plus utilisée a I'neure actuelle.
Il existe trois différentes méthodes utilisant ce principe : 1’hydro-distillation, I'entrainement a la

vapeur d’eau et I'hydro-diffusion (Véronique, 2020).

6.1.1 L’hydro-distillation :

C’est la méthode la plus ancienne (figure n°14). Pour ce faire, on charge la cuve d’un alambic en
plantes aromatiques auxquelles on ajoute une quantité d’eau correspondant a deux, et jusqu’a six
fois la quantité d’eau en matiéres premicres. On porte I’ensemble a la température nécessaire a la

production de vapeur d’eau, en restant toutefois en-dessous de 100°C (Mikaél, 2023).
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Figure n°14 : Extraction des huiles essentielle par hydrodistillation.
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6.1.2 Distillation par entrainement a la vapeur d’eau :

La méthode la plus récente de distillation par entrainement a la vapeur d’eau, se base sur le méme
principe que I’hydro-distillation si ce n’est que la vapeur d’eau est injectée depuis une chaudiére
distincte de I’alambic de distillation. Cela permet d’éviter les altérations hydrolytiques
(particulierement des esters) liées a I’ancien procédé de distillation ; ce qui constitue une nette
amélioration quant a la qualité des huiles essentielles obtenues. L’essence aromatique, devenue
huile essentielle en raison des transformations liées aux paramétres de la distillation (oxygéne, eau,
vapeur d’eau et température), et 1’eau distillée, circulant dans le serpentin de ’alambic, s’écoulent
et se séparent dans I’essencier, un récipient muni de deux orifices. Celui du haut permet de
recueillir ’huile essentielle, en général plus légére que I'eau, et celui du bas laisse

s’écouler I’hydrolat (Mikaél, 2023).La percolation ou hydro-diffusion :

C’est une méthode également récente, qui fonctionne a I’inverse de la distillation. En effet, on
injecte la vapeur d’eau de haut en bas, au lieu de bas en haut. Cette méthode présente, pour

certaines plantes (les coniferes par exemple ou encore la cannelle) (Mikaél, 2023).

6.2. L’Expression a froid :

L’expression a froid est exclusivement réservée aux matieres premieres de la famille des
Hespéridés, ou I’essence se trouve dans des petites glandes de ['épicarpe des agrumes
communément appelé « zeste ». Cette technique consiste a dilacérer mécaniquement I'écorce du
fruit pour en recueillir, de diverses maniéres, les essences contenues dans les sacs oléiferes (Mikaél,
2023). Ces essences non distillées sont peu stables et s’oxydent facilement, ainsi, il est conseillé de

les consommer plus rapidement que les HE distillées (Mikaél, 2023).
6.2.1 Extraction par solvant :

Certaines plantes comme le jasmin et la jacinthe ne tolerent pas la chaleur. Il est donc impossible
d’utiliser la distillation a la vapeur pour en extraire I’huile essentielle. Afin d’y remédier, on utilise
des solvants (méthanol, hexane, éther...). Les méthodes sont extrémement efficaces, 1’huile

essentielle qui en résulte étant trés concentrée (lvy, 2020).
6.2.2 L’extraction par CO- supercritique :

La technique est beaucoup plus récente et elle engendre des dépenses importantes. En revanche, le
résultat est de trés haute qualité. Le principe s’inspire de la méthode d’extraction par solvant mais

en utilisant le dioxyde de carbone plut6t que les solvants classiques. La matiére végétale est placée
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dans des paniers dotés de filtres qui sont ensuite disposés dans des extracteurs. Le gaz carbonique
circule dans ce dispositif au moyen d’une pompe intégrée. Lorsque le CO: atteint son état
supercritique (température de 31°C a 33°C), il est a la limite de son état gazeux et de son état
liquide. L’huile essentielle se dissout dans le gaz carbonique a I’état supercritique. Le CO2 étant
inerte, il n’y a aucun risque qu’il provoque une quelconque interaction chimique avec les huiles
extraites ainsi obtenues. Cette technique se révéle pratique et efficace pour préserver les huiles

essentielles fragiles, exigeant d’étre extraites a basse température pour éviter la dénaturation (Ivy,
2020).
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l. Extraction des substances pectique.

1- Préparation de la matiere premiére :

La matiére premiére utilisée pour I’extraction des substances pectiques se manifeste dans les résidus
d'oranges en particulier les écorces des oranges douces qui ont été récupérés des ménages apres

consommation de la partie comestible.
Une partie des écorces a été fraichement utilisée et l'autre partie a été d'abord sechée.

A- Préparation des écorces fraiches:
- Lavage:

Les écorces sont lavées, nettoyées et découpées en petits morceaux (figure n°15).

Figure n°15 : Ecorces d'oranges.
- Dilacération:

Cette étape consiste a un hachage des écorces en petites particules de 2 a 6 mm de diamétre (figure
n°16)

Figure n°16 : (écorces broyées).

- Blanchiment:

Les écorces broyées sont chauffées dans I'eau distillée a 95°C - 98°C pendent 5 min pour inactiver

les enzymes, puis rapidement refroidies.

- Lavage:
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Le but de cette opération est I'élimination des substances solubles dans I'eau comme les sucres, les
substances colorantes qui nuisent a I'extraction de la pectine. Le lavage est répété plusieurs fois par
l'eau distillée jusqu'a obtention 0° Brix dans les eaux de lavage, les écorces sont alors égouttées et
pressees.

- Pressage :

Apres égouttage, les écorces sont pressées dans une presse a vis manuelle pour enlever le maximum

d'eau et substances solubles, le gateau obtenu est la pate de solubilisation.
B- Préparation des écorces sechées

Les écorces lavées sont séchees a une température de 70°C dans une étuve de type (memmert), puis
broyées dan un broyeur type (waring) et tamisees a travers des tamis de 500um et 200um, puis

stockées a lI'abri de I'humidité jusqu'a leurs utilisation.
- Détermination de la matiere séche :

La détermination de la matiere séche a été réalisée sur le residu frais et séchés, selon la méthode
décrite par AFNOR (AFNOR, 1980). La méthode consiste a une dessiccation d'une prise d'essai de
5 g dans une étuve thermostatée a 105°C jusqu'au poids constant, la matiere seche est calculée

comme suit:

MS % =M_100
(m; -m)

Tel que:
MS %: est la teneur en matiere seche en pour cent;
m,: est la masse de la capsule avec la prise d’essai apres séchage, en g.

m: est la masse de la capsule vide, en g.

m, : est la masse de la capsule avec la prise d’essai avant séchage, en g.

On déduit I'humidité relative du produit comme suit:

H% = 100 - MS%

2- Extraction des substances pectiques :
La méthode adoptée pour I'extraction des substances pectiques est celle décrite par Benchabane

(Benchabane, 1984). La méthode consiste a:
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2.1-  Une solubilisation des substances pectiques :

Les écorces sont mis dans I'eu distillée a un rapport écorces eau (1 : 5), puis acidifiées a pH 2,8 par
HCI (1 N), le mélange est maintenu en agitation a une température de 90°C pendant 60 minutes
(figure n°17).

Figure n°17 : Solubilisation des substances pectiques.
2.2- Une filtration :
Le mélange aussi chaud est filtré sur une couche de terre diatomée disposée sur un tissu dans un

Buchner. Ce dispositif de filtration baigne dans la glace. Le culot et repris pour une deuxieme
filtration puis les deux filtrats sont réunis est conservés a 0°c (figure n°18).

Figure n°18 : Dispositif de filtration utilisé.

2.3- Une purification - conservation :

Apreés séjour d'une nuit au réfrigérateur, le jus pectique trouble est clarifié par centrifugation (3000
t/min 10 min) (Annexe n°2). Le surnageant clair est concentré sous vide (50°c) au 1/5(Annexe n°2),
puis le pH est ajusté a 4 - 4,2. Le jus pectique concentré (figure n°19) est stocke a 0°c pour éviter
toutes dégradation de pectine.
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Figure n°19:Jus pectique concentré.
2.4-  Une précipitation a I'alcool :

A un volume de jus pectique concentré est ajouté deux volumes d'éthanol a 96%. On laisse en
agitation pendant 30 min, puis on laisse reposer 30 min au réfrigérateur, le précipité obtenu est filtré
sur un tissu en coton, puis redispersé dans un minimum d'eau distillée et précipite une deuxiéme
fois dans I'éthanol. Puis le précipité est suspendu dans I'éthanol 80°c puis a 60°c, puis filtré sur un

blcheur. Ce lavage est répété jusqu'a a disparition des chlorures (figure n°20, annexe n°2).

Figure n°20: Gel de pectine.
2.5- Un lavage a I’acétone :
Un dernier lavage a I’acétone est réalisé pour éliminer toutes d’alcool absorbé par les pectines.

2.6- Séchage:

Le gel pectique est séché a basse températures sous vide (Figure n° 21).

Figure n°21: Les gels pectiques apreés séchage: La pectine blanche est celle extraite des écorces

fraiches; la pectine jaunatre est celle extraite des écorces sechées.

36|Page



CHAPITRE | : Matériels et méthodes

Stockage des pectines :

Les pectines obtenus sont broyées pour obtenir une poudre fine, cette derniere est sont stockées a
I'abri de I'numidité et a 4°C.

Rendement d’extraction :

Le rendement des substances pectiques est déterminé en ramenant le poids de la pectine séche a

masse de la matiere premiére d'extraction.

Massse de la pectineséche

R% = P R
Masse de la maticre premicre

3. Caractérisation des substances pectiques :
3.1- Dosage de I’acide galacturonique (Thibault ; 1983) :

Le dosage de ces substances est généralement réalisé par la détermination de leur teneur en acide

galacturonique, ce dernier est déterminé par la méthode au méta-hydroxydiphényl (MDHP).

Le principe de la méthode est basé sur le chauffage en milieu acide concentrée, les substances
pectiques qui sont totalement dépolymérisées et les oses obtenu (acide galacturonique est
éventuellement hexoses, pentoses et methyl pentoses) sont transformeés en drivées furfuriques (acide
5- formyl furoique). Ces dérivées se condense alors avec le méta-hydroxydiphényl pour former des

complexe colorée dont le maximum d’absorption est situé entre 520-530 nm (Figure n°22).

0SE

A ) ,‘, nplexe 1
S 7 concentre yOmax S20nm

Acide galacturoniqu \cid
Figure n°22 : Principe de dosage des acides uroniques par colorimétrie.
Mode opératoire :

On verse dans un tube a essai en pyrex 1 ml de solution pectique (0,35%) ou de la gamme
d’étalonnage d'acide galacturonique, on ajoute 6 ml d’acide sulfurique concentré, on agite le tube
dans un vortex et on recouvre d’un bouchon non hermétique. On chauffe dans un bain marie 85°c
pendant 5 min. Aprés refroidissement dans un bain glacé, on ajoute 1 ml de réactif MHDP. On
effectue une deuxiéme agitation au vortex et on attend le développait de la coloration rose pendant
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25 min. La lecture s’effectue au spectrophotometre 520 nm contre un blanc qui subit le méme
traitement que 1’échantillon. La teneure en acide galacturonique est déterminée selon la relation ci-

dessous :

AG =p xd x DOso % 0,91

Avec :
p : la pente de la courbe d'étalonnage d'acide galacturonique.

d : facteur de dilution.

0,91 : coefficient connectif.

DOsz0: Densité optique ou absorbance a 520 nm.
3.2- Determination de a teneur en Méthoxyle :

La determination de la teneur en méthoxyle dans la pectine est une analyse importante car elle
influence les propriétés de gélification de la pectine (Zibo, 2020). En effet, le mécanisme de
gélification dépend du degré d’acidité, de la teneur en sucre, de la température et du degré de
méthylation de la pectine (Stéphane B, 2016).

Mode opératoire :

On additionne 25 ml de NaOH (0,25 N) a la solution de pectine, on maintien le melange en
agitation magnétique et on le laisse reposer pendant 30 min a température ambiante. Ensuite, on
ajoute 25 ml de HCI (0,25 N) au mélange, puis on titre avec NaOH (0,1 N) en présence de la
phénolphtaléine, jusqu’au virage de la couleur de I’indicateur coloré au rose pale, on note V- le
volume de NaOH versé.

méq de NaOH x31 X100
masse de l'échantillon (mg)

MeO (%) =

Avec :

méq : mélli équivalent. 31 : masse moléculaire de méthoxyle (MeO).

3.3-  Détermination du degré d’estérification (DE) :

Le degré d’estérification (DE) de la pectine est un paramétre trés important qui fait référence a la
somme des proportions d’estérification méthylique, d’acétylation et d’amidation dans la pectine

(Zibo, 2020). Le DE est déterminé par titrage selon la méthode de Schutz (1965) et Schweigers
(1965).
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Mode opératoire :

On titre 10 ml de solution de pectine a 1% par NaOH (0,1 N) (titration A) en utilisant la
phénolphtaléine comme indicateur, Ensuite on désertifie cette pectine par I’addition de 20 ml
d’NaOH (0,5 N) qu'on laisse reposer pendant 30 min. On neutralise I'excés de NaOH restant par
I’addition de HCI1 (0,5 N). Et enfin on titre par NaOH (0,1 N) (titration B) en utilisant la
phénolphtaléine comme indicateur.

=)
rm
I

—A+B><100

Avec :

DE : degré¢ d’estérification.

A : Volume de NaOH (0,1 N) utilisé dans titration A.

B : Volume de NaOH (0,1 N) utilisé dans titration B.

3.4- Détermination de la viscosité de la pectine obtenue :

La viscosité de pectine obtenue est déterminée a l'aide d'un viscosimetre a chute de bille (type
Fungilab, (figure n°23).

Figure n°23: Viscosimétre a chute de bille.

La viscosité spécifique est déterminée a différentes températures (4°C, 20°C, 40°C, 60°C et 80°C)
pour différentes concentrations de pectine allant de 0,2% jusqu'au 1,5% (figure n°® 24). La viscosité

spécifique est calculée selon I'équation:

_t
Nsp = 5

Avec :
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t : temps d’écoulement de la solution(s) ens;

ts : temps d’écoulement de la solvant(s) en s;

Figure n°® 24: Solution de pectine a différentes concentrations (les solutions jaunatres sont celle de
la pectine extraites des écorces séchées, les solutions pectiques des écorces fraiches ne présentent

aucune couleur).

La viscosité dynamique de la solution pectique est alors calculée selon la relation ci-dessous:
n=K(p1-p2) x t

K : constante de bille mpa.s. cm®/g.s ;

p1 : densité de la balle en g/cm?®;

p2 : densité du liquide & mesurer température en g/cm?;

t : temps de chute de la balle en secondes.

3.5. Détermination de poids moléculaire viscosimetrique moyen de la pectine :

Dans un milieu dilué la viscosité réduite varie avec la concentration du soluté, suivant la relation de

Huggins :
Nred = [n] + A4 * C * [n]?
Ou:

Nred: est la viscosité réduite qui est égale a la viscosité spécifique rapportée a la concentration du

soluté;
[n]: est viscosité intrinseque en dl/g ;
An: est le coefficient de Huggins, en général inférieur 2 0,9 ;
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C: est la concentration du soluté en g/dl.

Une seule valeur qui n’est pas liée avec la concentration est la limite de la viscosité réduite a la

concentration qui tend vers zéro.
[N] = lim Nsp/C

La valeur [n] s’appelle viscosité caractéristique ou intrinséque. La viscosité intrinséque est liée a la

masse moléculaire moyenne viscosimétrique par la relation de Mark- houwink.
(] =K« Mg

Ou:

[n]: est la viscosité intrinseque de la solution;

Myv: est la masse moléculaire viscosimétrique moyene;

K et a sont des constantes caractéristiques du milieu et du polymere.

1. Extraction des huiles essentielles des écorces d'oranges

1. Préparation de la matiére premiére :

Les huiles essentielles sont extraites des écorces d’oranges fraiches préalablement lavées et

dilacérées.

2. Procédés d’extraction : Le procédé adapté pour l'extraction des huiles essentielles est celui
d'hydro-distillation; en utilisant une installation de distillation montée au laboratoire (figure n°

25), et I'appareil de Clevenger (figure n°26)

Réfrigérant

Ballon de friger:
distillation incliné
Récupérateur
de distillats

Chauffe

Figure n°25: Installation d'hydro-distillation avec réfrigérant incliné.  broyées quon
llon pendant 3h.

frigérant, ou le
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melange est distillé, puis recueillis dans un Erlen-méyer rodé. Les huiles essentielles sont separées
de l'eau dans une ampoule & décanter, puis séchées par le sulfate de sodium anhydre et enfin

conservés a 4°C et a l'abri de la lumiére.

En utilisant Clevenger (figure 26), on immerge 200 grammes d'écorces d'oranges dans 800 ml d'eau
distillée dans un ballon de distillation de 2000ml. Le ballon de Clevenger est chauffé doucement
pendant 3 heures. L'eau bout et forme de la vapeur, qui entraine les huiles essentielles de 1’écorce
d’orange. La vapeur d'eau, chargée des huiles essentielles, est dirigée a travers un tube de
condensation refroidi, ou elle se condense en un liquide. Ce liquide, composé d'eau et d'huile
essentielle, est recueilli dans un réceptacle appelé séparateur de Clevenger. Une fois que la
distillation est terminée, I'huile essentielle peut étre récupérée en lui ajoutant le sulfate de sodium
anhydre, puis filtrée et conservée a 4°C et a l'abri de la lumiére.

Tube d'entrainement a - B A
la vapeur -+ —» Réfrigérant

l ) T Séparateur

Robinet de

récupération
Ballon de distillation

Chauffe ballon

Figure n°26: extraction les huiles essentielles par Clevenger.

3. Détermination du rendement d’extractions :

Selon la norme (AFNOR, 1999), le rendement en huile essentielle (RHE) est défini comme étant le
rapport entre la masse d’huile essentielle obtenue aprés 1’extraction (M') et la masse de la matiére
végetale utilisée (M). Le rendement est exprimé en pourcentage, et il est donné par la formule

suivante:
RHE (%)=M’/M*100.

RHE: Rendement en huile essentielle ;
M": Masse d’huile essentielle en gramme ;
M: Masse de la matiere végétale utilisée en gramme.
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4. Caractérisation physico-chimiques des huiles essentielles:
4.1 Détermination de la densité :

La densité est une grandeur physique qui caractérise la masse volumique d’un matériau par unité de
masse volumique d'un corps de référence dans les mémes conditions de température et de pression
atmosphérique. Pour cela nous avons déterminé la masse volumique de I'huile que nous avons

rapportée a celle de I'eau (corps de référence) selon la méthode AFNOR.

Le mode opératoire appliqué est celui de la méthode pycnométrique qui consiste a incuber 5 ml
d'huile essentielle (le volume doit étre ajusté avec précision dans le pycnometre) dans un bain marie
a 20°C et au réfrigérateur a 4°C, apres le temps d'incubation le volume est a nouveau ajusté avec
précision, puis pesé dans une balance de précision. La méme opeération est répétee en remplacant

I'huile essentielle par I'eau distillée.
4.2 Détermination de I'indice de réfraction :

L’indice de réfraction d’une huile essentielle est le rapport entre le sinus de I’angle d’incidence et le
sinus de I’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde déterminée, passant de 1’air

dans I’huile essentielle maintenue a une température constante (Afnor, 2000).

Le réfractometre est d'abord étalonné en mesurant les indices de réfraction des produits étalons (eau
distillée, d’indice de réfraction 1,3330 a 20 °C). On vérifie que le réfractométre est maintenu a la
température appropriée pour les lectures. Une fois cette vérification effectuée, I'échantillon a tester
est placé dans le prisme du réfractometre. Apres stabilisation de la température de I'échantillon a

20°C, on préleve la valeur lue sur une échelle observée par l'oculaire du réfractometre.
4.3 Détermination du pouvoir rotatoire :

Le pouvoir rotatoire est une propriété physicochimique générigue des liquides organiques contenant
des composes chiraux, tels que les huiles essentielles et les huiles végétales. Il peut étre mesuré en
contrdle de routine pour vérifier la conformité d’un échantillon suivant une spécification et pour
trier les échantillons anormaux. L’analyse du pouvoir rotatoire des huiles essentielles est une
mesure physique régulierement utilisée afin de confirmer ou mettre en cause la qualité d’une huile

essentielle. Par exemple, elle permet de vérifier qu’aucun composé synthétique n’a été ajouté a
I’huile (Théophane de la Charie, 2024).
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La solution d'huile essentielle est préparée a une concentration de 0,5%, elle est placé dans le tube
planimétrique du polarimétre (type Schmidt Haensch); Le pouvoir de rotation est lue sur I'échelle
du vernier apres avoir reglé la pénombre observée par l'oculaire de l'appareil (figure n°27). Le
pouvoir rotatoire spécifique est calculé selon la loi de Biot ci-dessous:

Avec:

[a]3%°: est le pouvoir rotatoire spécifiquea20°C ;

o : Pouvolir rotatoire lu sur l'appareil ;

L: est la longueur du tube contenant la solution (100 dm);

C: est la concentration de la solution.

Figure n°27: Polarimetre de laboratoire.

4.4 Détermination de I'activité antioxydant:

La détermination de I’activité antioxydant des huiles essentielles est généralement effectuée en
utilisant diverses méthodes de test, dont le test DPPH (2,2-diphényl-1-picrylhydrazyl) est I'un des
plus courants. Ce test mesure la capacité d’un antioxydant, souvent des composés phénoliques
présents dans les huiles essentielles, a réduire le radical chimique DPPH® par transfert d’un
hydrogene (Véronique B et al, 2016). Les antioxydants présents dans les composés testés peuvent
neutraliser le radical libre du DPPH en lui transférant un électron, ce qui réduit sa concentration et
diminue l'intensité de sa couleur (figure n°28). Cette diminution de couleur est quantifiée pour

évaluer l'activité antioxydant des composés responsables sur la réduction de la couleur.
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- O

Figure n°28: Activité antioxydant des huiles essentielles parle test de DPPH.

Une solution de DPPH est préparée a 0,0025g/100ml de méthanol, on verse 1,95 ml de cette
solution dans des tubes a essai aux quels on ajoute 50ul de I'huile essentielle a différentes
concentrations; les tubs a essais sont incubés a tempeérature ambiante a I'abri de la lumiére pendant
20 min, puis l'absorbance de ces solutions est lue a 517 nm. Un contréle négatif est preparé dans les
mémes conditions on remplacant 50ul d'huile essentielle par 50pl de méthanol. Un contrdle positif
est préparé en utilisant I'acide ascorbique a 0,05%. L'activité anti-radicalaire est calculée selon la

relation:
%(AA) = [(As17 controle - As17 échantillon)/As17 controle] X100
Sachant que:
As17 controle : est I’absorbance du control négatif;
As17¢chantilion : est I’absorbance des extraits ou de la référence.
4.5 Détermination du pouvoir antioxydant de réduction du fer(FRAP) :
Le pouvoir réducteur du fer (Fe3*) dans les extraits est déterminé selon la méthode décrite par Oyaiz
(1986) et Bougandoura (2013). La méthode de la réduction du fer est basée sur la réduction de fer
ferrique en sel de fer par les antioxydants qui donnent la couleur bleu (Ou et al., 2001). Lorsqu'un
échantillon contenant des composés antioxydants est ajouté a la solution réactive, les composés

antioxydants réduisent les ions ferriques (Fe~3+) en ions ferreux (Fe~2+). Cette réaction se produit

grace au transfert d'électrons des composés antioxydants aux ions ferriques (figure n°® 29).
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Figure n°29 : Mécanisme reactionnel intervenant lors de test FRAP entre le complexe Fe Il et un
antioxydant.

A un 1 ml d'huile essentielle on ajoute 2,5 ml de solution Tampon phosphate (pH 6,6) et 2ml de
Ferricyanure de potassium (Ks; [Fe(CN)e]) a 1%. Le mélange est incubé a 50°C pendant 20 min.
Aprés 2,5 ml d'acide trichloroacétique (TCA) a 10% sont additionnés au meélange. Le tout est
centrifugé a 3000 tr/min pendant 10 min. 2,5 ml du surnageant est melangé avec 2,5 ml d'eau
distillee et 0,5 ml de trichlorure de fer (FeCI3 6H20 (0,1%)).L'absorbance est mesurée a 700 nm
contre un blanc préparé dans les mémes conditions. L'acide Ascorbique 0,5% est utilisé comme

contréle positif.

5. Elaboration des films comestible bioactifs (avec pouvoir antioxydant) :

La formulation appliquée pour I'élaboration d'un film plastifié et bioactif est inspirée des travaux
antérieures de Al Mahdi (2006) et Yahyaoui (2020), le principe de la méthode est basée sur la
technique de coacervation simple. Dans cette élaboration nous testons l'aptitude de la pectine
extraite a formuler un film comestible; I'incorporation des huiles essentielles dans le film permet
d'obtenir un film bioactif avec un pouvoir antioxydant. La pectine extraite est solubilisés dans I'eau
distillée a une concentration e 3%, puis le glycérol est ajouté a raison de 2%,le mélange est
maintenu en agitation magnétique pendant 15 minutes puis des quantités variables d'huiles
essentielles sont ajoutés (0%, 0,25%, 0,5% et 1%), 0,5 % de tween 80 sont ajoutés, le tout est
maintenu en agitation pendant 15 minutes, puis dégazé et étalé en couche fine dans des boites de
pétri, ces derniéres sont placées dans I'étuve de séchage a 40°C pendant 48 heures, puis démoulés et
conservés a 4°C. Dans les mémes conditions des films sont préparés a partir d'une pectine

commerciale.
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6. Propriétés mécaniques des films :
Cette analyse a été réalisée au niveau de l'unité de recherche des matériaux de l'université de
Boumerdes.
Nous avons utilis¢ 1’appareil DMTA (figure n°30), Appareil d’analyse thermomécanique
dynamique. Le test consiste a mettre un échantillon du film d’une largeur de 1 cm et d’une longueur
de 8 & 10 cm entre deux pinces et de I’étirer ensuite jusqu’a la rupture. A partir de la série des
valeurs de I'élongation € (%) et de la force normale appliquée F(N) qu’on obtient en newton, on
calcule la valeur ¢ de I’élongation (MPa) et le module de Young E (GPa).

E=o0/¢

c=F/A

Avec A la section a laquelle on a appliqué la force F.

Figure n°30 : Appareil DMTA.
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I Les résidus d’oranges

Les résidus frais ou pressés posseédent des teneurs élevées en eau (78,87%), de ce fait c'est un
produit périssable qui fermente rapidement et développe vite des moisissures. La teneur en eau
dépend de la variété du fruit, la saison et région de récolte et éventuellement le taux d'extraction du
jus de fruit. Singh et ces collaborateurs (Singh et al, 2011) ont signalé que le taux de matiére seche
ans les résidus d'oranges se situe dans les alentours de 23%, cette valeur est trés proche de celle

trouvée dans nos travaux qui est de l'ordre de 21,13%.

L'élimination de I'eau dans les résidus permet de prolonger leur durée de conservation et augmente
leurs teneurs en matieres seches. Le séchage de nos résidus nous a permis de réduire la teneur en
eau jusqu'a 10,10%, cette teneur en eau correspond probablement a I'eau liée qui ne peut étre

éliminée que par d'autres procédés comme la lyophilisation.

1. Rendements d'extraction en substances pectiques :

Le rendement en substances pectiques est exprimé par les histogrammes de la (figure n°31). La
masse seche de pectine obtenue des résidus frais est de 0,8%, cette teneur a augmenté jusqu'a
1,69% dans les résidus séches. Ces valeurs restent faibles par rapport aux valeurs citées dans la
littérature, qui varient entre 16% et 31% relativement a la matiére séche (El sheikh, 2009). Par
ailleurs la teneur en pectine dans les résidus frais est dans la fourche mentionné par Kashyap et ces
collaborateurs (Kashyap et al, 2001) tel que les pectines représentent environ 0,5 a 4 % du poids

frais du matériel vegétal d'apres ces auteurs.

2 -
1.5 1
® Ecorce
1 - fraiche
Ecorce séche
0.5 -
0
Rendement (%)

Figure n°31 : Rendement d'extraction en pectine des écorces d’orange fraiches et Séchés.
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A titre de comparaison, nous remarquons que le rendement en pectine dans les écorces séches est

supérieur au pourcentage de pectine dans les écorces fraiches.

Le rendement supérieur en pectine a partir des écorces seches par rapport aux ecorces fraiches peut
étre attribué a plusieurs facteurs. Tout d'abord, les écorces d'oranges séchées présentent une
concentration plus élevée en pectine que les écorces fraiches, résultant de la réduction de la teneur
en eau pendant le processus de séchage. De plus, la réduction de la teneur en eau concentre les
composants solides, y compris la pectine. Le séchage peut modifier la structure cellulaire, ce qui
facilite la diffusion des réactifs pendant I’extraction (Rezzoug.S, 2007). Cette modification favorise
une extraction plus efficace, entrainant ainsi un rendement supérieur en pectine a partir des écorces

séches.
2. Caractéristiques organoleptiques :
Tableau n°5: Les caractéristiques organoleptiques de la pectine.

La pectine de I’écorce fraiche  La pectine de I’écorce séche

Couleur blanche Jaunatre a brune
Texture gélifiee gelifiée
Viscosité Epaisse Epaisse

e La différence de couleur entre la pectine extraite de I'écorce d'orange fraiche qui est d'une
couleur blanchatre (figure n°32) et celle extraite de I'écorce séche qui est de couleur jaunatre a
brune s'explique par plusieurs facteurs comme le processus de séchage peut entrainer
l'oxydation des composés présents dans les écorces, ce qui peut provoquer un brunissement. Les
écorces seches peuvent contenir plus d'impuretés, telles que des pigments bruns et des composés
phénoliques, qui peuvent donner a la pectine une couleur jaunatre a brune (Rezzoug.S, 2007).

e La texture gélifiée de la pectine, qu'elle soit extraite de I'écorce fraiche ou seche, est une
caractéristique clé qui refléte sa capacité a former des gels.

e La viscosité épaisse de la pectine extraite des deux types d'écorce indique une forte capacité de
rétention d'eau et de formation de gels, la viscosité contribue aux propriétés rhéologiques des

produits finis, affectant la texture et la stabilité.
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@

Figure n°32 : Pectine extraite: (a): Pectine de [’écorce séche, (b): Pectine de [’écorce fraiche.

(a) | (b)

3. Caractérisation des substances pectiques :

Le tableau n°6 représente les différentes caractéristiques des pectines extraites au laboratoire.

Tableau n°6 : La Caracteéristique physicochimique de la pectine extraite.

Paramétre Valeur
Acide galacturonique (AG en %) 72
Meéthoxyle (%0) 11,78
Degré d’estérification (DE en %) 52,17
Viscosité dynamique (MPa.s) 1,23
Poids moléculaire(Da) pectine brune 27532,35
Poids moléculaire (Da) pectine blanche 27201,86

La teneur en acide galacturonique (AG) dans la pectine est une mesure importante de sa qualité
et de sa pureté. Une teneur élevée en AG indique une pectine de haute qualité, car l'acide
galacturonique est le composant principal de la pectine, responsable de ses propriétés gélifiantes
et épaississantes. Une teneur en AG de 72 % est considérée comme élevée et indique une
pectine de bonne qualité. Cela se situe bien dans la plage des valeurs typiques pour les pectines
commerciales, qui varient genéralement entre 60 % et 75 %. Ces valeurs refletent la pureté de la
pectine (Zibo, 2020).

La teneur en méthoxyle est cruciale pour les propriétés gélifiantes de la pectine. La pectine est
classée en deux catégories : haute teneur en méthoxyle (HM) avec plus de 7% de méthoxyle, et
basse teneur en méthoxyle (LM) avec moins de 7%. Avec une teneur en méthoxyle de 11,78%,
la pectine extraite est classée comme HM. Cette valeur élevée indique qu'elle a de solides
propriétés gélifiantes en présence de sucre et d'acide, ce qui est idéal pour la production de
confitures et de gelées (Gérard T, 2010).
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e Le degré d’estérification (DE) est de 52,17% dans notre pectine. Le DE détermine la capacité de

la pectine a gélifier en présence de sucre et d'acide (pour les pectines HM) ou de calcium (pour
les pectines a faible teneur en méthoxyle, LM). Les pectines sont généralement classées en deux
catégories selon leur DE :
- Pectines a un degré d'estérification ou méthylation éleve (HM) : DE > 50%.
- Pectines a un degré d'estérification ou méthylation faible (LM) : DE < 50% (Capel et
al, 2006 ; Guillotin et al, 2007).

Avec un DE de 52,17%, dans notre pectine peut étre classée comme une pectine a haute teneur en
meéthoxyle (HM).

La masse moléculaire des pectines varie entre 10 et 400 KDa suivant leurs origines (Sakai et al,
1993). Le poids moléculaire joue un rdle crucial dans la fonctionnalité de la pectine. En
générale, une pectine avec un poids moléculaire élevé aura tendance a augmenter la viscosité
d’une solution et a améliorer sa capacité de formation de gel (Karaki. N, 2015).

La viscosité intrinseque prélevée sur la courbe de la figure n° 33 qui relie la viscosité réduite a
la concentration des solutions pectiques (tableau n°7), est de l'ordre de 1,246 dans la pectine
des écorces seches et 1,226 dans la pectine des écorces fraiches.

D’apres le tableau, La différence de poids moléculaire viscosimétrique entre la pectine fraiche et
la pectine séche peut s'expliquer par la déshydratation durant le séchage, qui concentre les
polymeres de pectine dans la forme seche, et par les réactions chimiques telles que les
réticulations entre les chaines de pectine, modifiant ainsi sa structure moléculaire (Zibo, 2020).
En, somme nous considérons que la différence entre les poids moléculaires des deux pectines

est faible ainsi que les valeurs trouvées sont comprises dans la fourche citée dans la littérature.

Tableau n°7 : Les Viscosités en fonction de la concentration (PRS: pectine des résidus sec;
PRF: pectine des résidus frais).

Concentration | Viscosité Viscosité Viscosité réduite Viscosité réduite
g/dl spécifique spécifique (PRS) | (PRF) (PRS)
(PRF)
0,4 0,56 0,57 14 1,42
1 1,75 1,77 1,75 1,77
14 2,61 2,64 1,87 1,89
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Figure n°33: Variation de la viscosité réduite en fonction de la concentration des solutions

pectiques.

e Influence de la température sur la viscosité de la pectine :
L'influence de la température sur la PRS et la PRF a différentes concentrations est montrée par les
figures n°34et n°35.
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Figure n°34: Viscosité spécifique en fonction de la Température des solutions pectiques (PRF).
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Figure n°35 : Viscosité spécifique en fonction de la Température des solutions pectiques (PRS).
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D’aprés (Figure n°34 et Figure n°35) on remarque que la viscosité de la pectine des écorces seches
est plus élevée a celle des écorces fraiches. Cette différence peut étre expliquée par plusieurs
facteurs: premierement, Le processus de séchage réduit la teneur en eau, ce qui concentre les
substances solubles telles que la pectine, augmentant ainsi sa viscosité. De plus, le séchage peut
également provoquer des changements dans la structure physique de la pectine, potentiellement en
augmentant le poids moléculaire ou en modifiant le degré d’estérification, ce qui peut affecter la
viscosité (Zibo, 2020). Deuxiemement, le processus de séchage peut modifier la structure
moléculaire de la pectine, affectant ainsi ses propriétés rhéologiques. Ces modifications, telles que
des changements de taille ou de forme des molécules, peuvent influencer la capacité de la pectine a
former un réseau viscoélastique, ce qui contribue également a l'augmentation de la viscosité. Enfin,
Le séchage reduit la teneur en eau des écorces, ce qui augmente la concentration de pectine
(Beaubaton, C, 2013). En résumé, l'augmentation de la viscosité de la pectine de I'écorce séche est
le résultat d'une concentration accrue de pectine, de modifications de sa structure moléculaire et de

la perte d'eau pendant le processus de séchage.

La viscosité est une mesure de la résistance d'un fluide a I'écoulement. Plus la viscosité est élevée,
plus le fluide est épais et résistant a I'écoulement. Nous avons mesuré la viscosité de la pectine a
différentes concentrations (0,5 g, 0,7 g, 0,2 g) a des températures allant de 4°C a 80°C. La viscosité
de la pectine varie en fonction de la température et de la concentration. L’augmentation de la
température peut effectivement réduire l'interaction moléculaire des solutions de pectine, entrainant
une diminution de la viscosité. Cela est di a la dilatation thermique qui augmente les distances
intermoléculaires et réduit les frottements entre les molécules. De plus, la force de gélification de la
pectine est inversement corrélée au pH et a la température (Deluzarche C, 2021). Ces observations

sont cohérentes avec les comportements rhéo-fluidifiants et rhéo-épaississants, respectivement.

Les propriétés rhéologiques de la pectine montrent en effet un comportement de fluide non-
newtonien, ou elle peut se comporter comme un fluide rhéo-fluidifiant (viscosité diminue avec
l'augmentation de la température) ou rhéo-épaississant (viscosité augmente avec la concentration)
(Shuai X et al, 2022).

Cela est cohérent avec les fluides dont la viscosité diminue avec l'accroissement de l'agitation
moléculaire. Parallelement, l'augmentation de la concentration de pectine induit un comportement
rhéo-épaississant, ou la viscosité augmente avec la concentration. Ce phénoméne est attribuable a
une plus grande densité de molécules de pectine, ce qui entraine une plus grande résistance a

I'écoulement du fluide (Akiko K et al, 1977).
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1. Etude d'extraction des huiles essentielles des écorces d'oranges.
1. Rendements d'extraction :
Les rendements en huiles essentielles obtenues par l'installation d'hydrodistillation classique et

I'appareil de Clevenger sont représentés par le tableau n° 8 et les histogrammes de la figure n°36.

Tableau n°8 : Le rendement de Hydro-distillation classique et Appareil de Clevenger.

Dispositif de distillation Rendement (%)
Hydro-distillation classique 0,36%
Appareil de Clevenger 1,006%

Rendement (%)

15 - i Clevenger
1 -
M Hydro-distillation
classique
0.5 -
| B
0 T T T T
Clevenger Hydro-
distillation
classique

Figure 36: Rendement en huile essentielle des deux techniques utilisées.

La méthode de Clevenger offre une efficacité supérieure par rapport a la simple hydro-distillation.
Car elle tend a produire un rendement plus €elevé grace a son efficacité accrue et a son contréle

précis de la température, comparée a la premiére installation.
2. Caractéristiques organoleptiques :

Les caractéristiques organoleptiques sont représentées dans le tableau n°9.
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Tableau n°9: Les principales caractéristiques organoleptiques.

Caractéristiques

organoleptiques Couleur Odeur Aspect
de ’huile essentielle
Hydro-distillation Jaune claire Caractéristique des | Liquide visqueux
classique écorces fraiches
Clevenger Jaune trés pale a | Caractéristique des | Liquide visqueux
transparent écorces fraiches

On remarque une différence dans la couleur des deux huiles essentielles obtenues (figure n°37). La
différence de couleur entre la premiére et la deuxieme installation de I'huile essentielle, évoluant de
jaune clair a jaune tres pale voire transparent, peut indiquer des variations dans la composition

chimique, le processus d'extraction, le degré de pureté et les conditions de stockage du produit final.

Figure n°37 : Aspect des huiles essentielles obtenues: (a) HE par hydrodistillation classique; (b)
HE par Clevenger.
3. Caractérisation de I’huile essentielle :
Les caractéristiques physicochimiques des huiles essentielles obtenues sont représentées par le
tableau n°10.

Tableau n°10: Les caractérisations d 'HE des écorces d'orange.

Propriétés Valeur
La Densité 0,8479
Indice de réfraction 1,47323
Pouvoir rotatoire (°) +70
L'activité antioxydant (DPPH) % 87,22
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La densité mesurée des huiles essentielles des écorces d'orange est 0,8479. Cette valeur se situe
dans la plage attendue pour I'huile essentielle d'orange, qui est généralement comprise entre
0,842 et 0,850 (a 20°C) (ISO 279:1998), selon les normes internationales de qualité pour les
huiles essentielles, cette conformité indique que I'huile essentielle possede les caractéristiques
physiques attendues, garantissant ainsi sa pureté et son authenticite.

L'indice de réfraction de I'huile essentielle d'écorce d'orange, mesuré a 1,47323, est conforme a
la plage attendue (1,4730 & 1,4780) a 20°C, selon les normes internationales cette conformité
suggere que I'huile est pure, non diluée ou adultérée, et que les composants principaux, tels que
le limonéne, sont présents en proportions adéquates, maintenant ainsi ses propriétés optiques
standards.

Le pouvoir rotatoire mesuré de I'huile essentielle d'écorce d'orange est de +70°, tandis que la
plage typique est de +94° a +99° (Kolinka Z, 2017). Cette différence peut indiquer une variation
dans la composition chimique, possiblement due a une moindre concentration de d-limonéne ou
a une presence accrue d'autres isomeéres ou composants. Les variations peuvent aussi étre
causées par les différences dans les sources des matieres premieres, telles que la variété
d'orange, les conditions de culture, et les méthodes d'extraction (Alexis St-Gelais, 2022).
L'activité anti antioxydant est de l'ordre de 87,22% déterminée par la méthode au DPPH. Cette
valeur reflete sa capacité notable a neutraliser les radicaux libres, attribuable a sa richesse en
composes bioactifs tels que le limonéne, les flavonoides et les terpénes. Cette activité élevée
suggere également la pureté et la fraicheur de I'huile, avec des niveaux élevés d'antioxydants
indiquant une qualité préservée et une efficacité optimale (Ismaili R, et al, 2017).

La concentration équivalente en acide ascorbique de [I’huile essentielle est de 1,21
microgrammes/ml, ce qui correspond a une activité antioxydante se situant entre les valeurs
observées pour 0,5 et 2,5 microgrammes/mL d'acide ascorbique (DO entre 0,401 et 0,710)

(Annexe N° 4). Cela montre que I’huile essentielle a une activité antioxydante significative.
Application de la pectine et des huiles essentielles obtenues :

1. Elaboration des films comestibles :

Les films comestibles sont des revétements fins appliqués sur les aliments ou utilisés comme

emballage autonome, fabriqués a partir d'ingrédients comestibles tels que des polysaccharides

(amidon, cellulose, chitosane), des protéines (gélatine, caséine, gluten) et des lipides (cire d'abeille,

acides gras). Ces films sont congus pour étre consommés avec les aliments qu'ils protegent, offrant
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ainsi une barriere contre I'numidité, I'oxygéne et les micro-organismes, tout en étant biodégradables

et respectueux de l'environnement (Han, J. H, 2014).L"aspect es solutions filmogenes est représenté

par la figure n°38; aprés séchage et démoulage les films comestibles incorporés d'huiles essentielles

sont représentés par la figure n°39.

Figure n°38: Les solutions filmogénes.

Figure n°39: films comestibles bioactifs obtenus.

Tableau n°11 : les films comestibles de la pectine extraite et les films comestibles de la pectine

commerciale.
films comestibles de la | films comestibles de Ila
pectine extraite pectine commerciale
Couleur Transparent jaunatre Transparent  sans  aucune
couleur
Epaisseur (mm) 0,318 0,417

Aprés démoulage des films nous obtenons des films transparents, les films fabriqués par la pectine

extraite sont jaunatres. L'activité antioxydante dans les films est considérable, elle est de I'ordre de

74,65%, déterminée par la méthode au DPPH.
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1. Test thermomécaniques :

Pour évaluer les propriétés mécaniques des films, on s'est intéressés aux parameétres de la contrainte
a la rupture et a la traction que nous considérons parmi les paramétres les plus importants pour
évaluer la qualité d'un emballage. D'apres la figure n° 40, On constate que les force maximales a la
rupture sont de l'ordre de 1,87 N et 2,45 N pour les films a base de pectine extraite et commerciale
respectivement. Ce qui nous laisse déduire que la film élaboré a base de pectine commerciale est
plus tenace relativement a celui élaboré a base de pectine extraite au laboratoire, mais nos résultats
sont comparables dans I'ensemble a ceux cités dans les travaux antérieurs de Belouache et Mira,
(2022), tel qu'ils ont enregistré des valeurs allant de 0,5 N a 7 N selon la teneurs en glycérol. En
effet, la ténacité de ces matériaux et pour un méme produit dépend de la teneur en glycérol du

solvant utilisé et de sa vitesse d'évaporation ainsi que de I'épaisseur du matériau.

Force standard (Pectine extraite au Force standard (Peectine
Iaboratoire) commerciale)
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Figure n°40: Force standard (N) en fonction du pourcentage d'allongement.

2. Application de la les films comestibles obtenues :

Nous faisons des tests sur des morceaux de fraises et de pommes dans le but d'évaluer I'efficacité de
différentes méthodes de conservation. Le premier morceau est maintenu sans aucune enveloppe
protectrice, tandis que le deuxiéme est enveloppé dans un film comestible contenant de la pectine et
de I'huile essentielle. Pour le troisieme morceau, nous utilisons un film comestible similaire, mais

dépourvu d'huile essentielle (figure n°41).
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Figure n°41: Aptitude des films a la conservation des fruits.

e Apres deux jours (Annexe n°6, Figure n°47), le fait que le fruit sans protection ait commence a
s'assombrir tandis que celui enveloppé dans le film comestible est resté inchangé demontre
I'efficacité de la barriére physique et chimique fournie par la pectine et I'huile essentielle. La
pectine, en tant qu'agent gélifiant, crée une couche protectrice qui limite I'exposition a I'oxygene
et aux agents pathogenes, tandis que I'huile essentielle offre des propriétés antimicrobiennes et
antioxydants qui contribuent a la préservation du fruit.

e Apres six jours (Annexe n°6, Figure n°48), l'absence d‘altération sur le fruit enveloppé dans le
film comestible avec I'huile essentielle, comparativement au début de dégradation du fruit non
emballé, souligne encore davantage I'importance de ces composés dans la prolongation de la
durée de vie des fruits. Cela suggére que l'huile essentielle pourrait jouer un rdle clé en
renforcant I'action de la pectine, possiblement en raison de sa capacité a inhiber la croissance de

moisissures et de bactéries, qui sont souvent responsables de la détérioration des aliments.
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Conclusion générale

A Tlissue de ce travail, nous avons mis en évidence le potentiel remarquable des déchets d'orange
comme source de substances précieuses, utilisables dans divers domaines. En particulier, nous
avons réussi a extraire et caractériser la pectine et I'huile essentielle a partir des écorces d'orange,
démontrant ainsi leur valeur ajoutée dans des applications innovantes. La pectine a été extraite dans
des conditions optimales de pH, de température et de vitesse d'agitation, révélant des poids
moléculaires moyens visqueux de 27532,35 Da pour les écorces séches et de 27201,86 Da pour les
écorces fraiches. La teneur en acide galacturonique a été déterminée a 72 %, attestant de la qualité

de la pectine extraite.

Parallelement, I'huile essentielle obtenue par hydrodistillation classique et I'appareil de Clevenger a
montré une haute capacité antioxydante de 87 %. En intégrant cette huile essentielle et la pectine
dans la formulation de films comestibles, nous avons produit des films présentant une activité
antioxydante élevee de 74 %, appliqués avec succes sur divers fruits pour prolonger leur durée de

conservation.

Les reésultats obtenus démontrent que ces films comestibles sont non seulement efficaces pour la
conservation des aliments, mais ils représentent également une solution durable et écologique pour
la valorisation des déchets d'orange. Cette approche permet non seulement de réduire le gaspillage

alimentaire, mais aussi d'offrir des alternatives naturelles et stres pour la preservation des aliments.

En conclusion, cette étude ouvre la voie a de nouvelles perspectives d'utilisation des résidus agro-
industriels, contribuant ainsi & une économie circulaire et a une gestion plus responsable des
ressources naturelles. Les films comestibles élaborés a partir des déchets d'orange constituent une
avancée significative dans le domaine de la conservation alimentaire, offrant une méthode
innovante et respectueuse de I'environnement pour prolonger la durée de vie des produits frais. Ces
résultats prometteurs invitent a poursuivre les recherches pour optimiser les procédés d'extraction et

de formulation, en vue de leur application a plus grande échelle dans I'industrie alimentaire.
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Annexen°1:

1. PREPARATION DES SOLUTIONS :

Tableau n°12 : Méthode de préparation des solutions.

Solution Méthode de préparation

NaOH (0,1N) 0,2g dans une fiole jaugée (50 ml) complété
avec I’eau distillée jusqu'au trait de jauge.

NaOH (0,5N) 1 g dans une fiole jaugée (50 ml) complété avec

I’eau distillée jusqu’a le trait de jauge.

NaOH (0,25N)

5 g dans une fiole jaugée (50 ml) complété avec

I’eau distillée jusqu’a le trait de jauge.

HCI (1N) a partir de HCI 35%

20,6ml dans une fiole jaugee (250 ml) complété

avec I’eau distillée jusqu’a le trait de jauge.

HCI (0,5N) a partir de HCI 35%

50 ml de HCl (IN) dans un 50 ml d’eau

distillée.

HCI (0,25N) 50ml de HCI (0,5N) dans un 50 ml d’eau
distillée.

MHDP 0,04 g de MHDP dilué dans 100 ml de la
solution NaOH (0,1N).

DPPH 0,0025 g de DPPH dans un 100 ml de méthanol.

2 % de pectine

2g de la pectine dans un 100 ml d’eau distillée.

Acide Ascorbique (0,5%)

0,5 g d’acide ascorbique dans un 100 m d’eau

distillée

Ferricyanure de potassium (Ksz [Fe(CN)e]) 1%

1 g de Ferricyanure de potassium dans un 100 m

d’eau distillée

Acide trichloroacétique (TCA) 10%

10 g d’acide trichloroacétique dans un 100 m

d’eau distillée

FeCls 6H20 (0,1%)

0,1g de FeCl3 6H20 dans un 100 m d’eau

distillée

KH2PO4

0,907g dans un 100 m d’eau distillée

Na;HPO4

1,187g dans un 100 m d’eau distillée

Solution Tampon phoshate pH 6,6

65,3 ml de KH2PO4 + 34,7 ml de Na2HPO4
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Annexe n° 2 :

Figure n°42: centrifugation. Figure n°43: concentrer le jus pectique

dans le rotavapor.

Figure n°44: Gel pectique (écorces fraiches/séchées)

Annexe n° 3 :

1. Dosage de I'acide galacturonique :
- Préparation de la solution pectique avant le dosage d’AG :

La solution de pectine est préalablement dés-estérifiée par le méme volume de NaOH (0,5N)

pendant 30 min a température ambiante puis neutralisées par 2 volumes de HCI.

- Préparation de la gamme étalon :

o Peser 0,1205 g d’acide galacturonique dilué dans un 0,5 ml de solution de NaOH (1N) et
compléter avec I’ecau distillée jusqu’a 100 ml. Cette solution contient 100 pg d’acide
galacturonique

o Préparer une gamme étalon a 25, 50, 75, 100 pg/ml.

o Ajouter 6 ml d’acide sulfurique concentré

o Agiter le tube dans un vortex et on chauffe dans un bain marie 85°C pendant 5 min apreés
refroidissement dans un bain glacé

o Ajouter 1 ml de réactif MHDP

o Apres 25 min de refroidissement a I’obscurité la DO a 520 nm est lue.
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Les résultats sont représentés dans le tableau ci-dessous:

Tableau n°13: La DO a différentes concentrations d’acide galacturonique.

Concentration

d’AG (ug/ml) |0 0,2

0,4 0,6

0,8

DO 0 0,385

0,556 0,793

0,996

0,151

DO a520 nm
o
(o)}

y =1,2x + 0,066
R? = 0.9802

0.8

0.6

0.4
concentration pg/mi

Figure n°45 : Courbe d’étalonnage de I’acide galacturonique.

Annexe n° 4 :

3- Pouvoir antioxydant (FRAP) :

Tableau n°14 : Do des différentes concentrations d'acide ascorbique (pug/ml).

Concentration

ascorbique (ug/ml)

d’acide

0 |05

2,5

7,5

DO

0 0,401

0,710

1,523

1.8 -
1.6 -
14
1.2

0.8
0.6
0.4
0.2

DO a 700 nm.

y=0.1843x + 0.1748
R?=0.9558

Concentration (ug/ml)

Figure n°46: Courbe d’étalonnage de [’acide ascorbique.
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Annexe n°5:

4- La viscosité spécifique :

Tableau n°15 : Viscosité spécifique des solutions pectiques a différentes températures.

La pectine de I’écorce seche La pectine de I’écorce fraiche

Viscosité | Viscosité | Viscosité | Viscosité | Viscosité | Viscosité

(0.29) (0,59) (0.79) (0.29) (0,59) (0,79)
20°C 0,57 1,77 2,64 0,56 1,75 2,61
40°C 0,48 1,43 2,48 0,45 1,36 2,47
60°C 0,42 1,27 2,2 0,36 1,31 2,17
80°C 0,25 0,99 1,51 0,24 1 1,46
4°C 1,22 3,01 4,70 1,66 2,90 4,67
Annexe n° 6 :

protectrice

Aucune enveloppe

Apreés 2 jours de conservation:

Aucune enveloppe
protectrice

Film comestible

Pectine+ HE

Film comestible
Pectine+ HE

Film comestible
sans HE

Film comestible
sans HE

Figure n°47 : Aptitude des films & la conservation des fruits apres 2 jours.
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Apreés 6 jours:

Aucune enveloppe | o Film comestible Film comestible
protectrice Pectine+ HE sans HE

Film comestible

Aucune enveloppe ) Film comestible
protectrice Pectine+ HE

sans HE

Figure n°48: Aptitude des films a la conservation des fruits apreés 6 jours.
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