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Introduction

Les fruits sont intégrés dans I’alimentation humaine quotidienne depuis toujours.
Ayant des couleurs, des golits et des ardmes tres attirants, ils constituent un des ¢léments
essentiels du régime alimentaire. Frais ou sous forme de produits transformés, les fruits
constituent une source inépuisable de nutriments dont les métabolites secondaires sont parmi

les plus importants (Grigoras, 2012).

Les agrumes représentent 1'une des récoltes de fruits les plus importantes dans le
monde. Leur production mondiale est estimée a plus de 157 millions de tonnes (FAOSTAT,
2019). Les agrumes incluent les citrons, les mandarines, les pomelos, les cédrats, les oranges,
les pamplemousses et les limes etc. Les oranges sont les plus consommeées en raison de leur
bonne saveur, leur valeur nutritive élevée et leur composition riche en molécules bioactives

(plus de 170 composés phytochimiques sont décrits) (Jawad ef al., 2012 ; Wang et al., 2017).

Le jus d’orange est le jus prédominant fabriqué par les industries de boissons dans le
monde entier, qui nécessite un traitement de conservation afin de préserver ses qualités depuis
sa production jusqu'a sa consommation. Il est bien établi que les traitements thermiques
traditionnels peuvent prolonger la durée de conservation des jus et assurer leur sécurité.
Cependant, ils peuvent causer des pertes dans les paramétres nutritionnels, physicochimiques,

rhéologiques et organoleptiques (Goémez et al., 2011).

L’industrie de transformation des agrumes génere de gigantesques masses de sous-
produits tels que les écorces, les pulpes et les pépins. Ces derniers présentent une marge de 45
a 60 % du fruit entier et qui sont souvent rejetés dans la nature (Gorinstein ef al., 2001 ; Li et
al., 2006) Des études récentes ont montré que les écorces d’orange sont une source de
composés biologiquement actifs. Elles sont riches en vitamine C et en métabolites secondaires

tels que les composés phénoliques en particuliers les flavonoides et les huiles essentielles

(Huang ef al., 2010 ; Moulehi ef al., 2012).

En raison de ses effets bénéfiques sur la santé humaine, le raisin est un fruit largement
cultivé et consommé dans le monde entier (Pascoal ef al, 2021), avec une production
mondiale d’environ 77 millions de tonnes (FAOSTAT, 2019). En plus de 13 % du total des
raisins commercialisés comme fruits frais, plus de 85 % sont destinés a la production de vin,
de jus et de confitures. Les résidus annuels de raisin produits s'élévent a 15,8 millions de
tonnes, qui contiennent environ 2,66 millions de tonnes de pépins de raisin (Maier et
al.,2009 ; Monrad et al., 2014). En plus d'étre une riche source dhuile grasse de grande

valeur, les pépins de raisin ont également été appréciés en raison de leur teneur en composés


https://www-sciencedirect-com.sndl1.arn.dz/science/article/pii/S0308814621016502#!
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phénoliques tels que l'acide gallique, la catéchine et 1'épicatéchine, et une grande variété de

procyanidines (Maier et al., 2009).

Récemment, il y a un intérét mondial pour l'extraction de composés bénéfiques a partir
de sous-produits agricoles (Shahidi et al., 2019), de nombreuses études explorent aujourd’hui
la possibilit¢ de leur transformation en ingrédients incorporables dans différents produits
alimentaires, cosmétiques ou pharmaceutiques. Cet intérét particulier est dii au fait qu’au
cours des derniéres années, les consommateurs ont commencé a se réorienter vers 1’utilisation
de produits naturels au détriment de ceux issus de la synthése chimique. De plus, les résultats
des études épidémiologiques mettent en évidence la capacité de ces composés bioactifs a
participer au bon déroulement des fonctions vitales de ’organisme humain. Les multiples
effets bénéfiques de ces composés issus de sources naturelles sont attribués a leurs diverses
activités biologiques (antioxydante, antimicrobienne, antivirale, anti-inflammatoire etc)

(Grigoras., 2012).

Dans le but de rétablir et de compenser les pertes en antioxydants que peut causer les
traitements thermiques des jus de fruits, nous avons fait une étude sur trois variétés d’orange :
« Tardive », « Sanguine » et « Thomson », qui consiste a évaluer ’activité antioxydante ainsi
que les teneurs en substances bioactives a savoir : les composés phénoliques, les flavonoides,
les caroténoides, I’acide ascorbique dans les différents jus: frais, pasteuris€, enrichi

pasteurisé.

L'enrichissement a été fait avec deux matrices : pépins de raisin et écorces d’orange,
séparément. Une étude comparative a été faite entre les jus pasteurisés et les jus pasteurisés

enrichis par les deux matrices.

Nous avons également évalué les parametres physicochimiques, afin de déterminer

l'impact des deux matrices sur la qualité organoleptique.
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I.Généralités sur les oranges
I.1. Anatomie des oranges

Le fruit est entouré d’une peau ou d’une écorce plus au moins épaisse, de couleur
variant a maturité entre le vert, le jaune, I’orange plus au moins vif et le rouge violacé selon
les variétés (Polese, 2008). Vu en coupe transversale (figure 1), le fruit se compose de trois

grandes parties : 1’épicarpe, le mésocarpe et I’endocarpe.

> Epicarpe ou exocarpe: Elle est appelée également « flavédo ». C’estla couche
extérieure qui donne la couleur au fruit, elle représente 8 a 10% du fruit. L’épicarpe
contient des sacs a huiles essentielles (Kimball, 1999), des pigments caroténoides et
des vitamines (Robert et Baraddok, 1999).

» Mésocarpe : Elle est appelée également « albédo ». C’est la couche interne. Elle
représente 12 a 30%du fruit de couleur blanchatre et d’aspect spongieux. Elle contient
de la cellulose, des sucres solubles, des acides aminés, des vitamines et de la pectine
(Robert et Baraddok, 1999).

» Endocarpe : C’est la partie comestible représentant 50 a 80% du fruit. Elle est divisée
en plusieurs loges séparées par des membranes. Les loges sont attachées a la partie
centrale du fruit qui est appelée columelle. Les loges sont composées des vésicules
remplies de jus riche, a la fois en acide citrique et en sucre, ainsi qu’en vitamines et en
sels minéraux (Polese, 2008). L’endocarpe renferme éventuellement des pépins qui

représentent 0 a 4% du fruit (Robert et Baraddok, 1999).

Albado

Ceallulose
Columelle Pectine
Hémiceliulose

Segment —

Réseau vasculaire

Septa
Sacs a jus
Pigments
Glucose, fructose, T——__  Flavédo
iac;:har-:lase - Pigments

cide citrique, e
Glandes a huiles

acide maliqus S sccuntalles

Figure 1 : Caractéristiques morphologiques d’une orange (Hendrix et al., 1995).
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I.2. Classification botanique
D’apres Kimball (1999) et Guingnard (2001), la position systématique occupée par les

agrumes est la suivante :

Ordre :Géraniales

Sous ordre :Géraniineae

Classe : Dicotyledoneae

Sous classe :Archichalmydeae

Division :Embryophyta

Sous division : Angiospermes

Famille :Rutaceae

Sous famille : Aurantiodeae

Tribu : Citreae

Sous tribu : Citrinae

Genre : Citrus, Fortunella et Poncirus.

Le genre citrus inclue la plupart des agrumes ; il renferme plusieurs especes, et ces
derniéres renferment un grand nombre de variétés qui se distinguent par la forme du fruit, la
couleur de la pulpe, la période de maturité, et les caractéristiques organoleptiques des fruits

(Ollitrault et al., 2000).

I.2.1. Oranges douces (Citrus sinensis L.)

Les oranges douces sont les plus consommées (Saunt, 1990 ; Lelebek et al., 2008). Ce
sont des fruits a épiderme orange ou rougeatre lisse avec une pulpe douce sucrée et acidulée
(Saidani et Brahmi, 2003). Cette espece renferme quatre catégories communes :

e Oranges communes (blondes)

Les oranges blondes ont une chair orange claire, avec ou sans pépins, parfumée et trés
juteuse. Elles sont de forme aplatie (Michael et Lucy, 1998). Elles incluent les variétés
suivantes : Shamouti, la Salustina, Boindo, Pera, Pineapple, Ovale et Valencia qui est tres
consommée comme orange tardive (Somogyi et al., 1996 ; Ortiz et al., 2002 ; Rapisarda et al.,
2008 ; Bernardi et al., 2010).

e Oranges Navels
Elles se caractérisent par la présence d’un ombilic (Navel en anglais), une

excroissance a I’extrémité du fruit, et par une quasi absence de pépins (Michel et Lucy, 1998).
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Elles renferment les variétés : Naveline, Navelate, Newhalle, Thomson Navel et Washington
Navel (Somogyi et al., 1996).
e Oranges pigmentées (sanguines)
Les oranges pigmentées sont caractéris€ées par une chair et une écorce colorées en
rouge plus au moins violacées. Elles incluent les variétés : Moro, Torocco (Messina et Meli),

Portugaise, Sanguinelli, Double fine et double fine améliorée (Washington sanguine)
(Spiegel-roy et Goldschmidt, 1996 ; Ortiz et al.,2002).
e Oranges non acides (sucrées ou douceatres)
Les oranges non acides sont caractérisées par leur faible acidité. Les oranges

douceatres sont consommeées généralement sous forme cru. Elles incluent deux variétés :

Sucrefia ou Imperial et Succari (Ortiz et al., 2002).

1.2.2. Oranges ameres (Citrus aurantium L.)
L’orange amere se distingue par sa peau épaisse et rugueuse, de couleur jaune

verdatre. Son fruit est plus plat et contient beaucoup de pépins (Leroy, 1968).

1.3. Composition chimique de ’orange

L’orange est un fruit particulierement juteux et désaltéré, elle contient plus de 85%
d’eau. Sa composition chimique différe d’une variété a une autre. Elle contient trés peu de
lipides, de protéines et de fibres (Tableau I). Le saccharose est le sucre le plus dominant. La
sérine et la proline sont les principaux acides aminés. Le potassium, le magnésium et le
calcium sont les principaux minéraux et 1’acide citrique est I’acide organique le plus dominant
(Li-ying et al., 2008).

Tableau I : Composition chimique des oranges (Souci et al., 1994).

Composants Teneurs (%)
Eau 85,70
Protéines 1,00
Lipides 0,20
Glucides 8,25
Fibres 1,60
Acides organiques 1,13

Minéraux 0,48
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I.4.Importance économique

1.4.1.Production mondiale

L’évolution de la production des oranges enregistrée au niveau mondial au cours de la
période allant de 2010 a 2019 est illustrée dans la figure 2. La production mondiale des
oranges a connu une baisse en 2012 pour atteindre 70 millions de tonnes aprés avoir été 72
millions de tonnes en 2011, mais cela n’a pas duré car en 2013, la production a augmenté et a

continué¢ d’évoluer jusqu’a 2019 pour atteindre 78 millions de tonnes.

80 -
78 1
76
74 A

72 1
70 A
68

66
2010 2011 2012 2013 2014 2015 2016 2017 2018 2019

Millions de tonnes

Figure 2 : Evolution de la production mondiale de I'orange (FAOSTAT, 2019).

1.4.2.Production nationale

L’évolution de la production des oranges enregistrée au niveau national au cours de la
période allant de 2010 a 2019 est illustrée dans la figure 3. La production algérienne des
oranges la plus faible a été enregistrée en 2010 avec 600 milles tonnes, suivie d’une
augmentation a partir de 2011 jusqu’a 2015. Une diminution a été enregistrée en 2016 pour

reprendre 1’évolution en 2017 et atteindre 1 million de tonnes en 2019.
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Figure 3 : Evolution de la production nationale de l'orange (FAOSTAT, 2019).
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I1. Valorisation des sous produits naturels
I1.1. Définition de la valorisation

C'est le processus de création de la valeur a partir des déchets, en fabriquant un produit
adapté pour l'utilisation économique et sociale. La valorisation est une démarche ayant pour
objet de diminuer les quantités de déchets agricoles, domestiques ou industriels a stocker, a

mettre en décharge ou a éliminer d’une fagon ou d’une autre (Ramade, 2008).

I1.2. Valorisation des sous produits de transformation de fruits

La production des sous-produits ne cesse d’augmenter vu [’extension et le
développement perpétuel de la technologie de transformation des fruits (Chandrasekaran,
2012). Lors de la transformation industrielle de ces fruits dans différents produits, les étapes

impliquées sont beaucoup plus nombreuses et entrainent I’apparition de certains résidus

(tableau II) (Grigoras, 2012).

Tableau II : Quantité des sous-produits issus de la transformation des fruits (Chandrasekaran,

2012).
Fruit Production annuelle Production/fruit Déchets annuels
(million de tonne transformé (%) (million de tonne
Mt) Mt)
Orange 31,2 50 15.6
Pomme 1.7 NA /
Poire 1 NA /
Péche 50 15-20 5-9
Raisin 30 30 9
Banane 1 30 <0,3
Kiwi 30 3-7 0,9-2,1

I1.2.1. Ecorces d’orange
Les déchets d’agrumes issus de 1’industrie de transformation, générés apreés extraction
de jus, constituent environ 50% de sa masse humide de fruits. Leur élimination représente
une grande préoccupation, cependant, ils peuvent entrainer des pertes économiques car ils

contiennent des ingrédients précieux (Debajyoti et al., 2020).

Initialement, grace a sa composition chimique illustrée dans le tableau III, des
tentatives ont été faites pour employer I’écorce d’orange séche en tant qu’additif alimentaire,

et méme comme supplément médical pour des animaux. D’autres études ont poursuivi



Synthese Bibliographique

I’extraction de quelques sous-produits comme les pectines, caroténoides, flavonoides et

parfum, trés utiles dans 1’industrie alimentaire (Bicu et Mustata, 2011).

Tableau III : Composition chimique globale des écorces d’orange (M’hiri, 2015).

Composants Teneur (g/100g MS)
Eau 2,97-3,79
Sucres solubles 6,52-47,81
Protéines 1,79-9,06
Minéraux 2,52-10,03
Lipides 0,48-4
Huiles essentielles 0,6-1
Caroténoides 0,01-0,20
Vitamine C 0,109-1,150
Composés phénoliques 0,67-22,32
Fibres 6,30-82,69

I1.2.2. Pépins de raisin

Le raisin (figure 4) est I'une des plus grandes cultures fruitieres au monde, avec une
production annuelle de plus de 77 millions de tonnes (FAOSTAT, 2019). Les résidus annuels
de raisin produits s'élévent a 15,8 millions de tonnes, les graines constituent une proportion

considérable du marc, s'¢levant a 38—52 % sur une base de matiere seche (Maier et al., 2009).

_ Pulpe
Pruine

Pedicelles —\\
Padoncule Vif

Figure 4 : Structure d’un grain de raisin (Anonyme, 2021).

Pepins

Peau

Pinceau
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En addition a sa composition chimique riche illustrée dans le tableau 1V, le pépin de
raisin contient une quantité ¢levée d’huile essentielle de trés grande qualité, connue pour ses
vertus alimentaires et ses propriétés diététiques, cosmétologiques et antioxydantes qui vont lui

permettre de lutter contre les radicaux libres (Demelin, 2012).

Tableau IV : Composition chimique des pépins de raisin (Cabanis et al., 1998).

Constituants Teneurs exprimées en % poids frais
Eau 25-45 %
Composés glucidiques 34-36 %
Lipides 13-20 %
Matiéres azotées 4-6,5 %
Tanins 4-10 %
Matiéres minérales 2-4 %

III.Principes actifs issus de la valorisation des sous-produits

Les effets bénéfiques sont attribués a la richesse des fruits en principes actifs tels que
les fibres alimentaires, les vitamines, les métabolites secondaires etc. Une partie de ces
molécules bioactives peuvent se retrouver aussi dans les résidus obtenus lors de la

transformation des fruits dans différents produits (Grigoras, 2012).

II1.1.Antioxydants

Un antioxydant peut étre défini comme toute substance capable de neutraliser
lesradicaux libres, et prévenir ou réduire les dommages causés par eux, avant qu’ilsréagissent
avec des cibles biologiques (Moure et al.,2001).

La propriété antioxydante est représentée principalement par les composés suivants :

II1.1.1. Composés phénoliques

Les composés phénoliques (figure 5) sont des métabolites secondaires synthétisés par
les végétaux, non essentiels a la survie de la plante. Au niveau végétal, les composés
phénoliques sont un moyen de défense contre le rayonnement U.V, les agressions par les

pathogeénes et ils contribuent a la pigmentation des plantes (Manach et al.,, 2004 ; Ignat et al.,

2011).
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TH
)
E__d::'f:
Figure 5 : Structure du polyphénol (Chira et al., 2008).

II1.1.1.1. Acides phénoliques

Un acide phénolique est un composé organique qui possede au moins une fonction
carboxylique et un hydroxyle phénolique. Les acides phénoliques sont divisés en deux classes

: les acides hydroxybenzoiques et les acides hydroxycinnamiques (Richter, 1993).

I11.1.1.2. Tanins

Les tanins sont des molécules a poids moléculaire €élevé qui constituent le troisieme
groupe important des composé€s phénoliques. Ainsi, les tanins se référent a I’acide tannique,
qui a une structure composée dun glucose central et 10 groupes galloyl, ce sont des
polyphénols solubles dans 1’eau et sont présent dans les écorces des fruits de quelques plantes
(Gulgin, 2010). Deux sous classes se distinguent : tanins hydrolysables et les tanins condensés

(Bravo,1998).

I11.1.1.3. Flavonoides

Les flavonoides représentent une classe de métabolites secondaires largement
répandus dans le régne végétal. Ce sont des composés phénoliques de faible poids moléculaire
possédant unsquelette carboné en C6-C3-C6 (Erdman et al., 2007 ; Ignat et al., 2011). Il
existe plusieurs groupes de flavonoides, illustrés dans le tableau V, chaque groupe comprend
lui-méme de nombreux composés qui différent selon le degré d’hydroxylation et de

glycosylation (Grigoras, 2012).

10
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Tableau V : Structures des flavonoides. (Grigoras, 2012)

Structure des flavonoides Exemples
Ry Ri=R2=R3=R4=R¢=OCHs; Rs=R/=H:
. Re Tangéretine
2 O Ri=R7=H; R2=R3=Rs=Rs=R¢= OCH3:
= Re O‘ Rs Sinensetine
S L
2 Rs Ri=H ; R2=OH : Apigénine
— A, © Ri1=R2= OH : Lutéoline
b
g Ri=H ; R2= OH : Naringénine
g Ri=OH ; R2= OCHzs: Hespérétine
E
=
= Ri=R2=OH ; R3=H : Catéchine
g Ri=H ; R2= R3= OH : Epicatéchine
E
m
é R1=R3=H;R2=OH : Kaempférol
o R1=R2=0H ; R3 =H : Quercétine
<
=
é R1=0H ;R2 =H : Cyanidine
° R1=R2 = H : Pélargonidine
§ R1 =0CH3 ; R2 =H : Péonidine
3 R1 =R2 = OH : Delphinidine
= R1=O0CH3 ; R2 = OH : Pétunidine
< R1=R2 =0CH3 : Malvidine

II1.1.2. Acide ascorbique
L’acide ascorbique (figure 6) est la forme réduite de la vitamine C (Sekli-Belaidi,
2011). L’acide ascorbique a des propriétés antioxydantes et métaboliques importantes aussi

bien chez les végétaux que chez les animaux. C’est un excellent piégeur des radicaux libres et

11
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peut protéger divers substrats biologiques (protéines, acides gras, ADN) de 1’oxydation par

une neutralisation des espéces réactives de I'oxygéne (Jacob et al., 2000).

OH

HO

HO OH

Figure 6 : Structure de I’acide ascorbique (Chira et al., 2008).

I11.1.3. Caroténoides

Les caroténoides (figure 7) font partie d’une grande classe de composé chimique
caractérisé par la présence d’un enchainement lin€éaire de huit unité isopréniques associ¢ en
deux groupes de quatre unit¢ C20 (géranyl-géranyl) qui s’organisent en un hydrocarbure

acyclique en Cs0Hse (Morais et al., 2002 ; Dutta et al., 2005).

Leur importance en tant que composants nutritionnels est également bien reconnue;
certains caroténoides sont des précurseurs de la vitamine A, ont une activité antiradicalaire

significative (Ghedira, 2005 ; Alquezar et al., 2008 ; Dias et al., 2009)

e B-caroténe

Lutéine

Figure 7 :Structure de quelques caroténoides identifiés dans I’orange (Landrum, 2010)

I11.2. Effet de la pasteurisation sur P’activité antioxydante

Le jus d'orange frais non pasteuris¢ a une durée de conservation limitée.
Traditionnellement, la pasteurisation thermique est utilisée pour inactiver les micro-
organismes afin de prolonger la durée de conservation (Chen et Wu, 1998). Ce traitement
conventionnel entraine des effets indésirables sur les produits finis, tels que des altérations de

la couleur, des dommages a la saveur, des pertes de vitamines et de nutriments (Vikram et al.,
2005).
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Le jus d’orange est une source importante de compos€s caractérisés par une activité
antioxydante et reconnus comme bénéfiques pour la santé humaine. Il contient des teneurs
¢levées en caroténoides comme le B-caroténe, en acide ascorbique et en flavonoides. Gardner
et al. (2000) ont mesuré la contribution de ces différents composés a [’activité antioxydante
globale du jus. L’acide ascorbique représentait entre 65 et 100 % de I’activité anti-oxydante
globale. Ce résultat a été confirmé par Gil- Izquierdo et al. (2002) qui ont montré que 77 a 96
% de Dactivité anti-oxydante globale était due a la vitamine C. L’oxydation de I’acide
ascorbique est favorisée par la température (Kennedy et al., 1992), la présence d’ions
métalliques (fer et cuivre) (Khan et Martel, 1967), et la teneur en oxygeéne dissous (Solomon

et Svanberg, 1995).

Gil-Izquierdo ef al. (2002) ont mesuré les teneurs en vitamine C (acide ascorbique et
déhydroascorbique) d’un jus avant et apres pasteurisation a I’échelle industrielle et n’ont pas
observé de pertes apres un traitement a 95°C pendant 30 s. Naim et al. (1997), a I’échelle
pilote, observe une dégradation d’acide L-ascorbique de 11 % apres une pasteurisation a 90-
92°C pendant 30s. Rassis et Saguy (1995) observe les mémes teneurs en vitamine C avec des
pasteurisations a 84, 87 et 90°C pendant 72 s. Il s’avere donc que les teneurs en vitamine C

sont peu affectées par le traitement de flash-pasteurisation.

13
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I.Matériel végétal
I.1. Jus d’orange

Trois variétés d’orange locale « Tardive », « Sanguine » et « Thomson » du genre
(Citrus sinensis) ont été achetées en fin avril et stockées au frais a 4°C. Les oranges étaient

bien mures et ne présentaient aucun signe de blessure (figure 8).

Pour I’obtention du jus,les oranges ont été bien lavées avec I’eau du robinet puis
tranchées en deux. L’orange est pressée a 1’aide d’un presse-agrumes et le jus est récupéré,

I’opération est refaite chaque jour d’analyse.

Figure 8 : Photographie des oranges utilisées
1.2.Ecorces d’orange

Les oranges de la variété double-fine ont été bien lavées avec de I’eau de robinet, puis
épluchées. Les écorces ont été découpées en petits morceaux qui sont ensuite séchés a ’'ombre
et a température ambiante pendant 10 jours. Ensuite, les écorces ont été broyées finement a
I’aide d’un moulin a café (figure 9). La poudre obtenue a été ensuite conditionnée dans des

bocaux et stockée a 4°C.

Figure 9 : Préparation et traitement des écorces d’orange.

14
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1.3.Pépins de raisin

Des raisins de la variété « Red globe » ont été procurés du marché. Les baies de raisin
ont été lavées et coupées en deux pour récupérer les pépins. Ces derniers ont été séchés a
I’ombre et a température ambiante. Ensuite, les pépins ont été broyés finement a 1’aide d’un
moulin a café (figure 10). La poudre obtenue a été ensuite conditionnée dans des bocaux et

stockée a 4°C.

Figure 10 : Préparation et traitement des pépins de raisin.

II.Préparation et traitement des échantillons

I1.1.Jus enrichi

Dans la présente étude, deux échantillons de jus,de chaque variété ont été enrichis avec
les écorces d’orangeet pépins de raisin.

Afin de préparer ces jus enrichis ; jus enrichi avec écorces (JEE) et le jus enrichi avec
pépins (JEP), nous avons optimisé la quantité¢ de poudre d’écorces d’orange ainsi que celle
des pépins de raisin qu’il faut rajouter aux jus. L’optimisation a été basée sur une évaluation
sensorielle que nous avons effectué nous mémeau niveau du laboratoire physico-chimique de
I’unité¢ El-kseur CEVITAL (Tableau VI). Le choix a été fait sur la base d’utiliser le
maximumde matrice qui n’a pas atteint le seuil d’amertume ou d’astringence. Pour cela, nous

avons testé six quantités différentes a volumes de jus constants.

Les échantillons qui ont fait I’objet des analyses physicochimiques sont : jus frais
(JF) ; jus enrichi avec écorces (JEE) et le jus enrichi avec pépins (JEP). Quant aux analyses
phytochimiques, les échantillons analysés sont : JF : jus frais ; JP : jus pasteurisé ; JEEP : jus

enrichi avec écorces pasteuris¢ ; JEPP : jus enrichi avec pépins pasteurisé.

15
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Tableau VI : Quantités et traitements du jus enrichi avec les écorces d’orange et pépins de

raisin.

Echantillon Quantité ajoutée Quantité choisie

Pépins de raisin
200 mg

260 mg

Jus pressé et filtré de chaque 300 mg 300 mg
340 mg

400 mg
450 mg

variété (20 ml)

Ecorces d’orange
90 mg

100 mg
120 mg 180 mg
150 mg
180 mg
200 mg

Jus pressé et filtré de chaque

variété (30 ml)

I1.2.Pasteurisation

Les différents jus d’orange préparés enrichis et non enrichis ont été pasteurisés dans le
but de déterminer I'effet de la température sur les composés bioactifs des jus étudiés. Le
baréme de pasteurisation est le méme que celui appliqué au niveau de 1'unité¢ El-kseur

CEVITAL, pour les boissons a emballage P.E.T.

La pasteurisation a ¢été faite dans un bain marie a 95 + 2°C/30s suivie d’un

refroidissement a 20 + 2°C.

II1.Analyses physico-chimiques
II1.1. Potentiel hydrogéne

Le pH est une mesure quantitative de I’acidité ou de basicité d’une solution, c’est un
paramétre qui permet de mesurer la concentration en ions H" contenu dans une solution. Il

s’agit d’'une grandeur sans unité (Cachau-Herreillat, 2009).

Le pH des jus a été mesuré a ’aide d’un pH metre (Figure 11).

16



Partie expérimentale Mateériel et méthodes 17

Figure 11 : Photographie d’un pH-métre.

II1.2. Acidité

L’acidité titrable est déterminée suivant la méthode décrite par (AFNOR, 1974) : le jus
est neutralisé par la solution d’hydroxyde de sodium (0,1N), en présence de quelques gouttes
de phénolphtaléine, jusqu’au virage de la couleur au rose (figure 11). L’acidité est exprimée

en gramme d’acide citrique par litre de jus (g AC/L jus).

N, X M X Vy
Acidité (g /L) =

VaxP

Ou  np: Normalité de la solution d’hydroxyde de sodium (0,1 N).
M : Masse moléculaire de I’acide citrique (192,13g).
Vp: Volume de la solution d’hydroxyde de sodium (ml).
Va: Volume de jus (ml).

P : Nombre de protons portés par I’acide citrique (3)
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IV.Dosage des composés bioactifs
IV.1. Dosage des composés phénoliques
IV.1.1. Dosage des polyphénols totaux

La teneur en composés phénoliques totaux des extraits a ¢té déterminée par le réactif
de Folin-Ciocalteu. Ce réactif est constitué d’un mélange d’acide phosphotungestique qui est
réduit, lors de I’oxydation des phénols, en un mélange d’oxydes bleus de tungsténe et de

molybdene. La coloration produite, est proportionnelle a la quantité de polyphénols présents

dans les extraits (Ribéreau-Gayon, 1968).

La teneur en composés phénoliques est déterminée selon la méthode décrite par
Velioglu et al. (1998). 200 ul de 1’échantillon sont mélangés avec 1500 pl du réactif de Folin—
Ciocalteu (dilué au 1/10). Aprés 3 min, 1500 pl de carbonate de sodium (6%) sont
additionnés. L’absorbance est mesurée a 760 nm apres 30 min d’incubation. La teneur en
composé€s phénoliques est exprimée en mg équivalent d’acide gallique par 100 ml de jus (mg

EAG/100 ml de jus) par référence a une courbe d’étalonnage (Annexes 1).

IV.1.2. Dosage des flavonoides

La teneur en flavonoides est déterminée par la méthode colorimétrique de Lamaison et
Carnat (1991) rapportée par Bahorun et al. (1996). Cette méthode est basée sur la formation
de complexes jaunatres suite a la chélation de métaux Als", utilisés sous forme de chlorure
d’aluminium (AICl3), par les groupements OH. La coloration ainsi formée est proportionnelle

au taux de flavonoides dans le mélange (Ribereau-Gayon, 1968).

1 ml de chlorure d’aluminium (AICl3, 2%) sont additionnés a 1 ml de I’échantillon.
Apres incubation pendant 15 min a I’obscurité et a température ambiante, les absorbances des
¢chantillons sont lues au spectrophotométre a 430 nm. Chaque essai est réalisé en trois
répliques. Les résultats sont rapportés en mg équivalent de quercitine par 100 ml de jus (mg

EQ/ 100 ml de jus)en se référant a une courbe d’étalonnage (Annexe 2).

IV.2. Dosage de la vitamine C

Le dosage est basé sur la réaction d’oxydation de la vitamine C par une solution de
DCPIP (2,6-dichlorophénolindophénol) en milieu acide, le produit de réduction de ce dernier
est de couleur rose. Si la vitamine C est présente, la coloration bleue du DCPIP qui devient
rose dans les conditions acides, va donner un compos¢ incolore en oxydant I’acide ascorbique

selon les réactions suivantes (Hughes, 1983).
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DCPIP (bleu) + H* ____, DCPIPH (rose)

DCPIPH (rose) + Acide ascorbique ——» DCPIPH; (incolore) + acide

déshydroascorbique.

La teneur en vitamine C a été déterminée selon la méthode décrite par Mau et al.
(2005). Un volume de 5 ml de jus est mélangé avec 5 ml d’acide oxalique (0,4%), Aprés
agitation pendant 5 min le mélange est centrifugé a 4500T/15 min. 500 pl du surnageant sont
mélangés avec 2500 pl de DCPIP (2,6-dichlorophénolindophénol). L’absorbance est mesurée
a 515 nm. Les résultats sont exprimés en mg équivalent d’acide ascorbique par 100 ml de jus

(mg EAA/100 ml de jus) en se référant a une courbe d’étalonnage (Annexes 3).

IV.3. Dosage des caroténoides

2 ml de jus d’orange sont mélangés avec 10 ml de solvant d’extraction
(hexane/acétone/éthanol 5,5/ 2,5/ 2). Aprées agitation pendant 10 min, la phase héxanique est
récupérée (Soto-Zamora et al., 2005). L’opération a été répétée jusqu’a I’épuisement total de
la couleur. La phase héxanique et la phase non héxanique sont ensuite misent dans une
ampoule a décanter, Iml de KOH a été ajouté, le mélange est vigoureusement homogénéisé
puis laisser se décanter, la phase supérieure (héxanique) a été récupérée. La teneur en
caroténoides est déterminée par la mesure d’absorbance a 450 nm et les résultats sont
exprimés en mg €équivalent B-caroténe par 100 ml de jus (mg EB-caroténe/100 ml jus) en se

rapportant a une courbe d’étalonnage (Annexes 4).

IV.4. Evaluation du pouvoir antioxydant

IV.4.1. Pouvoir réducteur
Le pouvoir réducteur se base sur la réaction d’oxydoréduction, dont la réduction du
chlorure ferrique (FeCls) en chlorure ferreux (FeCly) en présence d’un agent chromogene : le

Ferricyanure de Potassium en milieu acidifi¢ par I’acide trichloracétique (Ribeiro et al,

2008).

Le pouvoir réducteur a été¢ déterminé selon la méthode décrite par Oyaizu (1986)
rapportée par Kumar et al. (2005). Un volume de 1ml de I’échantillon est ajouté a 2,5 ml de
tampon phosphate (pH 6,6 ; a 0,2 M), suivi de 2,5ml de Ferricyanure de Potassium a 1% et
apres agitation, le mélange est soumis a I’incubation & 50°C pendant 20 min. 2,5 ml d’acide

trichloracétique a 10% sont additionnés au mélange.
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Un volume de 2,5 ml du surnagent est ajouté a 2,5 ml d’eau distillée, puis 0,5 ml de
chlorure ferrique a (0,1%) est ajouté au mélange. L’absorbance est lue a 700 nm. Le pouvoir

réducteur des extraits est exprimé en mg équivalent d’acide ascorbique par 100 ml de jus (mg

EAA/100 ml de jus) (Annexes 3).

IV.4.2. Activité anti-radicalaire DPPH"

L’activité antiradicalaire est déterminée par une méthode basée sur la réduction du
radical diphényl picryl-hydrazyl (DPPH"), par don d’atomes d'Hydrogenes ou d’électrons
(Molyneux, 2004).

Le protocole utilis¢ dans cette méthode est celui de Milardovié et al. (2006). Il
consiste a mélanger 2900 pl de la solution DPPH" avec 100ul de I’échantillon ; la mesure de
la réaction de réduction de la solution du DPPH" a été faite a 515 nm aprés incubation de 30
min. Les résultats sont exprimés en mg équivalent d’acide ascorbique par 100 ml de jus (mg

EAA/100ml dejus) en référant a une courbe d’étalonnage (Annexes 3).

V.Analyse statistique
Une analyse descriptive des résultats de trois essais a été réalisée a 1’aide du logiciel

Microsoft Office Excel 2007, afin de déterminer les moyennes et les écarts types.

D’autre part, une étude statistique a été faite par I’analyse de la variance ANOVA au

seuil (p<0,05) a I’aide du logiciel STATISTICA 5.5.
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I.Parameétres physico-chimiques
I.1. Acidité et pH

Le pH et I’acidité des jus d’orange des trois variétés sont rapportés dans le tableau ci-

dessous (tableauVII).

Résultats et discussion

Tableau VII : Le pH et aciditédes jus d’orange des échantillons de jus étudiés.

Echantillons
Variétés Parameétres
JF JEE JEP
pH 3,28+0,01% 3,34+ 0,01° 3,36 £0,01°
Tardive
Acidité 13,48+0,23* 12,84 +0,19° 13,27 + 0,08?
pH 3,63+0,01°8 3,67 +0,01° 3,66 +0,01°
Sanguine
Acidité 8,4+0,05% 8,63 + 0,06 7,94 + 0,36°
pH 440,01 4,06 £ 0,01b 4,18 +£0,02°
Thomson
Acidité 5,89ﬂ:0,01bS 5,76 = 0,13b 6,11 £0,08?

Les valeurs désignées par des lettres latines différentes, dans chaque ligne, présentent des différences
significatives (p<0,05). Les résultats sont classés par ordre deécroissant ; a > b > c. Les valeurs
deésignées par des lettres grecs différentes, dans la colonne JF et pour chaque parameétres (pH et
acidité), présentent des différences significatives (p<0,05). Les résultats sont classés par ordre
décroissant ; o>p>8. JF : Jus frais ; JEE : Jus enrichi avec écorces ; JEP : Jus enrichi avec pépins.

Les agrumes sont classés comme des fruits acides, car leur matiére soluble
estessentiellement constituée de sucres et d’acides organiques dont les acides citriques,
maliques,oxaliques, tartriques, galacturoniques, quiniques, ect. (Karadeniz, 2004).Ces
derniers contribuent a la saveur particuliéreet au gotit de jus d’agrumes, et une acidité élevée

qui les protége contre le développement des microorganismes pathogénes (Estéveer al., 2005).

Comme le montre le tableau VII, il existe des différences significatives en I’acidité et
le pH des jus frais (JF) entre les différentes variétés. L’acidité du JF varie de 13,48 g/l pour la
Tardive a 5,89 g/l pour la Thomson, avec un pH qui varie entre 3,28 a 4 pour les mémes
variétés, respectivement. Ces résultats sont proches de ceux rapportés par Brugos et al, 2018.
Ce qui explique le gott sucré avec une acidité relativement faible de la Thomson par rapport a

la Tardive.

Concernant la Sanguine, les résultats obtenus dans la présente étude sont similaires a

ceux d'autres variétés rapportées dans la littérature,telles que les variétés Moro et T. Messina
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d'Ttalie (Rapisarda et al., 2008) et les variétés Moro et Sanguinello de Turquie (Kelebek et al.,
2008) qui varient de 3,62 a 3,70 et 7,9 a 12,9 g/l pour le pH et I’acidité respectivement.

D’aprés les résultats de I’analyse statistique, quelle que soit la variété, le pH et
I’acidité des échantillons de jus enrichis avec les deux matrices ont enregistré des différences
significatives par rapport aux jus frais, pour chaque variété, respectivement. En effet, les
¢chantillons de jus enrichis avec les écorces d’orange et les pépins de raisin de la Tardive ont
présenté un pH ¢€levé et une acidité faible par rapport au jus frais préparé avec la méme

variété.

Le pH et I’acidité¢ de la Sanguine ont enregistré des valeurs plus élevées que celle du
jus frais en raison de I’enrichissement avec les écorces d’orange. Concernant la Thomson,
I’échantillon du jus enrichi avec les écorces a enregistré un pH élevé et une acidité faible
comparativement au jus frais, contrairement a I’échantillon du jus enrichi avec les pépins de
raisin qui a enregistré une augmentation de I’acidité et du pH. Ces résultats peuvent étre
expliqués par la libération de molécules a partir des deux matrices comme les protons

provenant des acides organiques comme la Vitamine C, contenu dans les écorces d’orange.

I1. Dosage des antioxydants
I1.1. Composés phénoliques

I1.1.1. Polyphénols totaux
Les résultats de la teneur en composés phénoliques des différents échantillons sont

représentés dans la figure 12.
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Figure 12 : Teneurs en composés phénoliques totaux des différents échantillons de jus.

Les valeurs désignées par des lettres latines différentes présentent des différences
significatives (p<0,05) entre les échantillons de jus par variéeté. Les résultats sont classés par ordre
décroissant ; a > b > c. Les valeurs deésignées par des lettres grecs différentes, présentent des
différences significatives (p<0,05) entre le jus frais de chaque variété. Les résultats sont classés par
ordre decroissant ; a >f > 0. JF : Jus frais, JP :Jus pasteurisé, JEEP :Jus enrichi avec écorces
pasteurisé, JEPP :Jus enrichi avec pépins pasteurise.

Les résultats obtenus pour le jus frais (JF) révelent une différence significative entre
les teneurs en composés phénoliques de la variété Sanguine avec 133,82 mg EAG/100 ml, et
les deux variétés Thomson et Tardive avec une moyenne de 67,27 mg EAG/100 ml de jus.
Peter et al. (2011) et Jinxue ef al. (2021), ont rapporté des teneurs en polyphénols totaux des
variétés Sanguine et Tardive de 96,4 mg EAG/100 ml et 56,9 mg EAG/100 ml,
respectivement. Ces résultats sont supérieurs a ceux obtenus dans la présente étude, dans le
cas de la variété Sanguine. En revanche, I’inverse est noté pour la variété Tardive. Ces
différences pourraient étre dues a l'effet de plusieurs facteurs dont l'origine des échantillons,
qu’est en relation directe avec les conditions climatiques, les conditions pratiques a savoir les

appareils de mesure.

Les teneurs en polyphénols totaux des trois variétés ont montré des tendances
différentes pour le jus pasteurisé non enrichi (JP) comparativement aux jus frais des variétés
respectives ; Une réduction d’environ 39% pour la Sanguine a été notée. Cette baisse peut

étre due a la dégradation des anthocyanes pourvus dans cette variété, qui sont trés sensibles a
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la chaleur (Liazid et al., 2014). Cependant, dans le cas des variétés Tardive et la Thomson,
une augmentationde la teneur en composés phénoliques, pour atteindre 81 mg EAG/100 ml, a
été observée. Plusieurs études ont montré qu’une haute température a un impact positif
surl’extraction des composés phénoliques en expliquant que la température permet
d’augmenter lasolubilité des composés actifs a extraire, les coefficients de diffusion ainsi que
la perméabilitédes parois cellulaires (Afoakwah et al, 2012 ; Muthuselvi et al., 2012 ;
Wissamet al., 2012).

L’enrichissement avec les écorces d’oranges n’a pas entrainé de changements
significatifs (p > 0,05) du contenu phénolique total des variétés Tardive et Sanguine, mais une
augmentation significativede 81,88 a 92,32 mg EAG/100 ml a été observée pour la Thomson.
Cette augmentation est rapportée par les écorces d’orange, en effet, il a ét€ démontré que ces
derniers contiennent des niveaux de composés phénoliques totaux plus élevés que les autres

parties d’agrumes (Guimaraes ef al., 2010).

Une forte augmentation significative (p<0,05) a été observée en raison de
I’enrichissement avec les pépins de raisin,quelle que soit la variété en question, et présentent
ainsi les teneurs les plus élevées (119,76, 112,23 et 125,29 mg EAG/100 ml de jus),
respectivement en comparaison avec d’autres échantillons. L'augmentation de la teneur en
polyphénols totaux pourrait étre attribuée a la libération de composés phénoliques li€s a partir
de leurs précurseurs glycosidiques respectifs ou de leurs formes polymeres (Variyar et
al.,2004) suite a ’application de la pasteurisation. En effet, Sevinc et Asli. (2021), ont montré

que la poudre de pépins de raisin est tres riche en tanins.

11.1.2. Flavonoides

Les résultats de la teneur en flavonoides des différents échantillonssont représentés

dans la figure 13.
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Figure 13 : Teneurs en Flavonoides des différents échantillons de jus.

Les valeurs désignées par des lettres latines différentes présentent des différences
significatives (p<0,05) entre les échantillons de jus par variété. Les résultats sont classés par ordre
décroissant ; a > b > c. Les valeurs désignées par des lettres grecs différentes, présentent des
différences significatives (p<0,05) entre le jus frais de chaque variété. Les résultats sont classés par
ordre décroissant ; a > > 0. JF : Jus frais, JP :Jus pasteurisé, JEEP :Jus enrichi avec écorces
pasteurise, JEPP :Jus enrichi avec pépins pasteurisé.

Les flavonoides sont I'un des groupes de composés naturels les plus diversifiés et les
plus répandus, sont des composés phénoliques naturels importants et possedent un large
spectre d'activités chimiques et biologiques, y compris des propriétés d'élimination des

radicaux (Quettier, 2000).

L’étude statistique a révélé des différences significatives entre les teneurs en
flavonoides du JF des trois variétés. La Sanguine a la concentration la plus élevée (14,05 mg
EQ/ 100 ml de jus), suivie par la Thomson avec 3,65 mg EQ/100 ml, tandis que la Tardive
possede la plus faible concentration d’une valeur de 1,28 mg EQ/100 ml. Par rapport aux
autres variétés d'agrumes, les oranges sanguines (pigmentées ou rouges) contiennent des
anthocyanes dans leur chair, ainsi qu'une teneur plus élevée en flavanones et en acides
hydroxycinnamiques (Kelebek et al, 2008), cette propriété peut expliquer les résultats

obtenus dans cette étude.

Les résultats de la présente étude sont inférieurs a ceux rapportés par Guimaraes et al.

(2010), qui ont indiqué pour le jus d’orange une valeur de 62 mg EAG/100 ml. Cela peut étre
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expliqué par la différence des variétés, le climat, la technique d’analyse ainsi que le standard

utilisé.

Concernant les échantillons de jus pasteurisés (JP), comparativement aux jus frais,
I’analyse statistique a marqué une différence significative pour la variété Sanguine : la
pasteurisation a induit une réduction d’environ 82%, de la teneur en flavonoides. Cela peut
étre expliqué par la sensibilité de ces composés bioactifs a la température. En effet, certains
facteurs physiques et chimiques tels que le pH, la température, la disponibilité¢ de l'oxygene,
l'activité des enzymes, les sucres et les produits de dégradation des sucres peuvent affecter la
stabilité et la dégradation des flavonoides (Lo Piero, 2015). En revanche, la pasteurisation n’a

pas affecté significativement les teneurs en flavonoides des variétés Tardive et Thomson.

Aucune différence n'a été trouvée entre les échantillons de jus enrichis (JEEP et JEPP)
de la Tardive et de la Sanguine. Cependant I’analyse statistique indique des différences
significatives (p<0.05) entre les échantillons de jus enrichis de la Thomson, et a noté que le
jus enrichi avec les écorces d’orange a donné la teneur la plus élevé. Ceci s’explique par
I’apport d’une quantité en plus de flavonoides par les écorces d’orange. Ces derniers
contiennent de nombreux flavonoides, y compris polyméthoxylés flavones (PMF), C - ou O —
glycosyléflavones, O-glycosyléflavanones, flavonols et de nombreux autres différents acides

phénoliques, ainsi que des dérivés apparentés (Anagnostopoulou et al., 2005).

I1.2. Vitamine C

Les résultats de la teneur en vitamine C des différents échantillonssont représentés

dans la figure 14.
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Figure 14 : Teneurs en vitamine C des différents échantillons de jus.

Les valeurs désignées par des lettres latines différentes présentent des différences
significatives (p<0,05) entre les échantillons de jus par variété. Les résultats sont classés par ordre
décroissant ; a > b > c. Les valeurs désignées par des lettres grecs différentes, présentent des
différences significatives (p<0,05) entre le jus frais de chaque variété. Les résultats sont classés par
ordre décroissant ; a >f > 0. JF : Jus frais, JP :Jus pasteurisé, JEEP :Jus enrichi avec écorces
pasteurisé, JEPP :Jus enrichi avec pépins pasteurise.

L'acide ascorbique est un nutriment alimentaire vital pour I'homme et les agrumes sont
la principale source de cette vitamine. De plus, Xu et al. (2008), ont rapporté une relation

significative entre I'acide ascorbique et la capacité antioxydante du jus d'orange.

Les résultats statistiques obtenus pour les échantillons de jus frais (JF) indiquent qu’il
ya une différence significative entre la teneur en acide ascorbique de la Tardive qui renferme
la teneur la plus élevée (21,03 mg EAA/100 ml de jus) et les deux autres variétés Sanguine et
Thomson, qui enregistrent des valeurs de 16,52 et 13,92 mg EAA/100 ml de jus,

respectivement.

Ces résultats sont trés faibles par rapport a ceux rapportés par Rapisarda et al. (1999),
qui ont enregistré des teneurs en acide ascorbique pour le jus d’orange variant de 41,7 a 78,1
mg EAA/100 ml. Cette différence peut étre justifiée par une extraction incompléte dans la
présente étude. D’autres facteurs peuvent également étreimpliqués, notamment la sensibilité

de I’acide ascorbique a I’oxydation par I’air et aumilieu aqueux (Silva, 2005).
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Lee et Kader (2000) et Kader (2002), ont rapporté que la variabilité des teneurs en
acide ascorbique des raisins est affectée par plusieurs facteurs tels que les facteurs pré-récolte
y compris les conditions climatiques notamment 1’exposition au soleil, la maturité a la récolte,
la méthode de récolte, les conditions de manipulation post-récolte (stockage), les espéces, les
cultivars, les tissus, ainsi que le génotype (Sharique et Beigh, 2009), tous ces facteurs sont

responsables de la grande variation de la teneur en vitamine C des fruits et légumes.

L’analyse statistique révele une différence significative entre le JF et le JP. Une baisse
de concentration en acide ascorbique a été constatée pour les 3 échantillons de jus pasteurisé,
avec des taux de 11%, 37% et 10% pour la Tardive, la Sanguine et la Thomson,
respectivement. Ces taux de dégradation sont proches de 7% rapporté par Gomes et

al. (2021), sauf pour la Sanguine.

Gomes et al. (2021), montrent que dans le jus d'orange, la dégradation thermique de
l'acide ascorbique a été affectée par la valeur du pH, le niveau d'oxygene dissous, la maturité
des fruits et la variété d'agrumes. Ces mé€mes auteurs indiquent également, que la vitamine C
est trés sensible aux conditions de stress utilisées lors de la transformation des aliments,
comme l'application de températures €levées pour inactiver les micro-organismes d’altération

et les enzymes endogeénes.

L’¢étude statistique a montré des différences significatives entre les teneurs en acide
ascorbique des jus enrichis avec pépins pasteurisés (JEPP), les jus enrichis avec écorces
pasteurisés (JEEP) et les jus pasteurisés (JP), une baisse de 18,66 mg EAA/100 ml a 10,28
mg EAA/100 ml a été signalée pour la Tardive, et ce, malgré la teneur élevée des écorces en

vitamine C (74,7 a 98,2 mg d'acide ascorbique/100g) (Escobedo-Avellaneda et al., 2014).

Cela peut étre du a la dégradation de I’acide ascorbique durant le séchage a I’air libre.
En effet la dégradation de I’acide ascorbique est accélérée par une exposition a la lumicre
visible ou aux radiations UV, surtout en présence de certains agents photo-sensibilisants

comme la méthionine, la riboflavine, certains colorants ou certains agents sucrant comme le

fructose (Tikekaret al., 2011).

11.3. Caroténoides

Les résultats de la teneur en caroténoides des différents échantillons sont représentés

dans la figure 15.
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Figure 15 : Teneurs en caroténoides des différents échantillons de jus.

Les valeurs désignées par des lettres latines différentes présentent des différences
significatives (p<0,05) entre les échantillons de jus par variété. Les résultats sont classés par ordre
décroissant ; a > b > c. Les valeurs désignées par des lettres grecs différentes, présentent des
différences significatives (p<0,05) entre le jus frais de chaque variété. Les résultats sont classés par
ordre décroissant ; a > > 0. JF : Jus frais, JP :Jus pasteurisé, JEEP :Jus enrichi avec écorces
pasteurisé, JEPP :Jus enrichi avec pépins pasteurise.

L’¢étude statistique n’a pas révélé de différences significativesentre la teneur en
caroténoides du JF de la Tardive et la Sanguine, cependant une différence significative a été
marqué entre ces deux variétés et la Thomson qui a enregistré la teneur la plus faible (3,02 mg
EBC/100 ml). Les résultats sont supérieurs a ceux trouvée par Estéve et al. (2009) qui a
enregistré 1,3672 mg/100 ml pour la variété Navel. Ces écarts peuvent étre expliqués par
I’effet variétal mais également par d’autres facteurs liés a I’environnement. En effet, la
composition et la teneur en caroténoides des fruits peuvent étre influencées par des facteurs
génétiques, les régions géographiques, les méthodes de transformation et de stockage des

fruits (Giuffrida ef al., 2019 ).

L’étude statistique a démontré des différences significatives entre les teneurs en
caroténoides du JF et du JP des variétés Tardive et Sanguine avec des taux restants de 37,43%
et 63%, respectivement, dans le jus pasteurisé. Tandis qu’aucune différence significative n’a

été percue pour le jus de la Thomson.
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D’aprésLu et al.(2018), le B-caroténe total a diminué de maniére évidente apres le
traitement thermique, avec 76,08 % restant dans le jus CaraCara. De méme, aucun
changement significatif n'a été détecté apres un traitement thermique par Sanchez-Moreno et

al., 2005.

Les caroténoides sont des composés hautement insaturés avec un systéme étendu de
doubles liaisons conjuguées et sont donc sensibles a I'oxydation, l'isomérisation et d'autres
changements chimiques pendant le traitement thermique (Shi et LeMaguer, 2000). La stabilité
thermique des caroténoides est affectée par leur structure chimique, leur forme moléculaire,

leur solubilité, leur hydrophobie, leur état cristallin, etc. (Nguyenet al., 2001).

D’autre part, aucune différence significative n’a ¢t¢ démontrée entre les teneurs en
caroténoides des jus enrichis avec écorces et les jus pasteurisés pour la Tardive et la Sanguine,
contrairement a la Thomson qui a marqué une baisse significative, sachant que les teneurs les
plus ¢élevées en caroténoides (1,04 a 6,21 mg de B-carotene/100 g) ont été trouvées dans les
écorces (Escobedo-Avellaneda et al., 2014). Cela peut étre du a I’oxydation de la structure du
caroténoide hautement insaturée qui peut se produire par auto-oxydation, qui est une réaction
en chaine radicalaire spontanée en présence d'oxygene, ou par photo-oxydation produite par

l'oxygene en présence de lumicre (Kidmose et al., 2002).

L’étude statistique a révélé une baisse significative de 3,04 a 2,43 mg de B-
caroténeentre la teneur en caroténoides de I’échantillon du jus pasteurisé et celui enrichi avec

les pépins de raisins uniquement pour le jus de la Thomson.

Cette diminution peut étre due a la composition des pépins de raisin riche en acides
gras insaturés (Linoléique 58-78 %, palmitique 5,5-11%, stéarique 3-6%, oléique 12-28%)
(Kremer, 2017), en effet, les acides gras peuvent estérifier les caroténoides particulierement
les xanthophylles, qui deviennent par la suite moins polaires que les xanthophylles libres ce

qui réduit leur biodisponibilité (Giuffrida ef al., 2019).

I1.4. Evaluation du pouvoir antioxydant
I1.4.1. Pouvoir réducteur

Les résultats du pouvoir réducteur des différents échantillonssont rassemblés dans la

figure 16.
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Figure 16 : Pouvoir réducteur des différents échantillons de jus.

Les valeurs désignées par des lettres latines différentes présentent des différences
significatives (p<0,05) entre les échantillons de jus par variété. Les résultats sont classés par ordre
décroissant ; a > b > c. Les valeurs désignées par des lettres grecs différentes, présentent des
différences significatives (p<0,05) entre le jus frais de chaque variété. Les résultats sont classés par
ordre décroissant ; a > > 0. JF : Jus frais, JP :Jus pasteurisé, JEEP :Jus enrichi avec écorces
pasteurisé, JEPP :Jus enrichi avec pépins pasteurise.

Les résultats obtenus n’ont enregistré aucune différence significative entre les
capacités anti-oxydantes des trois jus frais étudiés. Le jus de la Tardive présente I’activité
antioxydante la plus ¢élevée avec 89,59 mg EAA/100 ml de jus, suivie par celui de la Sanguine

(82,62 mg EAA/100 ml) puis de la Thomson avec 76,65 mg EAA/100 ml.

Nos résultats sont plus €levés que ceux obtenus par Xu et al. (2008), qui ont rapporté
un pouvoir réducteur de 30,74 mg EAA/100 ml de jus d’agrumes, et 4 fois plus supérieures
que les résultats rapportés par Guimaraes et al. (2010), qui ont enregistré une teneur pour le
jus d’orange de 319 mg/100 ml. Selon Xu er al. (2008), la capacité antioxydante est
influencée par plusieurs facteurs, tels que la variété, le degré de maturation, le sol, le climat et

les méthodes analytiques.

L’activité réductrice des échantillons de jus pasteurisés est significativement réduite
par rapport aux jus frais d’environ 17 % et 10 % pour la Tardive et la Sanguine,

respectivement, alors qu’elle a augmenté pour la Thomson pour atteindre 82,84 mg
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EAA/100ml de jus. Ceci peut s’expliquer par la libération des différentes classes

polyphénoliques, comme il a été démontré dans I’analyse des polyphénols totaux..

La diminution de la capacité antioxydante des jus d’orange pasteurisés est due a la
diminution du taux des composés phénoliques totaux qui sont altérés sous I’effet de
latempérature élevée. Le potentiel antioxydant dépend, selon Huang et al (2006), de la

teneuren composés phénoliques, particulierement les flavonoides.

L’enrichissement avec les écorces d’orange n’a pas entrainé de changement
significatif (p > 0,05) de [Pactivité réductrice comparativement a I’échantillon de jus
pasteuris¢ de la Tardive et la Sanguine, cependant une augmentation de 82,84 a 88,48 mg
EAA/100 ml de jus a été observée pour la Thomson. La capacité antioxydante des écorces
d'agrumes pourrait étre liée a la présence de composés phénoliques. De multiples composés
tels que les flavanones, les glycosides de flavanone et les flavonespolyméthoxylées sont

particuliers aux agrumes, qui sont relativement rares dans d'autres plantes (Liet al., 2006 ).

Le pouvoir réducteur des trois échantillons de jus pasteurisés enrichis avec les pépins
de raisin, est significativement (p<0,05) le plus important par rapport aux échantillons de
JP ; Pactivité la plus prononcée est attribuée a la Tardive avec (102 mg EAG/100 ml de jus).
L’enrichissement avec les pépins de raisin influence positivement ’activité réductrice des

échantillons.

11.4.2. Activité anti-radicalaire DPPH"’

Les résultats du pouvoir anti-radicalaire par le DPPH' des différents

¢chantillonssontrassemblés dans la figure 17.
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Figure 17 : Activité antiradicalaire des différents échantillons de jus.

Les valeurs deésignées par des lettres latines différentes présentente des différences
significatives (p<0,05) entre les échantillons de jus par varieté. Les résultats sont classés par ordre
décroissant ; a > b > c. Les valeurs désignées par des lettres grecs différentes, présentent des
différences significatives (p<0,05) entre le jus frais de chaque variété. Les résultats sont classés par
ordre décroissant ; a > > 0. JF : Jus frais, JP :Jus pasteurisé, JEEP :Jus enrichi avec écorces
pasteurisé, JEPP :Jus enrichi avec pépins pasteurisé.

L’analyse statistique indique des différences significatives entre 1’activité anti-
radicalaire du jus frais (JF) de la Sanguine, enregistrant ainsi la valeur la plus élevée de 64,55
mg EAA/100ml. Quant a la Tardive et a la Thomson, présentent des activités anti-radicalaires
statistiquement similaires. Selon Gorinsteinet al.(2001), plus la teneur totale en polyphénols
est ¢levée, plus la capacité antioxydante est grande. En effet, les résultats de nos analyses des

composés phénoliques le confirment.

L’activité anti-radicalaire des différents jus pasteurisés présente un effet significatif
qui varie d’une variété a une autre. En effet, ’activité anti-radicalaire des échantillons de jus
pasteurisé a baissé comparativement aux jus frais pour la Tardive et la Sanguine. Tandis que,
le jus de la Thomson a connu une augmentation significative, de 1’activité anti-radicalaire, de

54,78 a 58 mg EAA/100ml.

Ces résultats sont en agrément avec ceux obtenus dans la partie de dosage des

antioxydants ; La chaleur a probablement dégradé les molécules contribuant a 1’activité anti-
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radicalaire, tandis que l’augmentation de activité antioxydantedans le cas de la variété
Thomson, peut étre attribuée a la dégradation des composants phénoliques polymeéres en
phénols simples, augmentant ainsi leur solubilité et leur capacité d'interaction avec le DPPH

(Kondapalli et al., 2014).

Les résultats de I’analyse statistique montrent des différences significatives en termes
d’activité anti-radicalaire, entre les jus enrichis et les jus pasteurisés. Une augmentation de
I’activité anti-radicalaire est enregistrée pour tous les échantillons de jus enrichis avec les

¢corces d’orange et les pépins de raisins.

En effet, Escobedo-Avellaned et al. (2014), ont démontré que 1’écorce d’orange a
augmenté les composés phénoliques, les flavonoides et 1'activité antioxydante d’une orange
broyée de 111 %, 783 % et 304 %, respectivement, par rapport au jus. Cependant, les pépins
de raisin contiennent ce qu’on appelle les OPC : oligoméres proanthocyanidines aux vertus
antioxydantes qui appartiennent a la famille des flavonoides. IlIs vont avoir pour role de
piégerles radicaux libres qui sont néfastes pour I’organisme. Les OPC sont 50 fois plus

efficaces que la vitamine E et 20 fois plus que la vitamine C (Ouradou, 1998).
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Conclusion

Cette étude vise a corriger les pertes en antioxydants causées par les traitements
thermiques des jus de fruits, en valorisant les écorces d’orange et les pépins de raisin. Les
déchets végétaux, qui prennent leur place dans la chaine de recyclage en pleine expansion,

prennent chaque jour une grande importance pour notre monde.

Les analyses physicochimiques indiquent que le pH des jus frais varie entre 3,28 et 4
avec une acidité qui varie entre 13,48 g/l et 5,89 g/l. Les résultats de ’analyse statistique, ont
révelé des différences significatives entre les valeurs du pH et I’acidité des échantillons de jus

frais et les échantillons de jus enrichis avec les deux matrices.

Les résultats obtenus pour 3 échantillons de jus frais (JF), nous ont permis de déduire
que le fruit étudi€¢ contient un groupe d’antioxydants naturels, qui ont une forte activité
antioxydante, qui différent d’une variété a l'autre. Le dosage a révélé¢ des teneurs en
polyphénols totaux variant de 67,27 a 133,82 mg EAG/100ml de jus et en flavonoides qui
oscillent de 1,28 a 14,05 mg EQ/100ml de jus. Quant aux teneurs en vitamine C et en
caroténoides des échantillons de jus frais, elles représentaient 13,92 a 21,03 mg EAA/100ml
et 3,02 a 5,93 mg EBC/100ml de jus, respectivement. Les résultats ont révélé une activité

antioxydante importante pour les échantillons de jus frais.

La présente étude a illustré I’effet de la pasteurisation sur les antioxydants et le
pouvoir antioxydant du jus d’orange étudié. En effet, le dosage des composés phénoliques et
des flavonoides de la Sanguine a révélé des réductions de 39% et 82%, respectivement. De
méme une diminution de I’activité anti-radicalaire a été¢ enregistrée. Cependant, un impact
positif considérable a été révélé pour la pasteurisation, sur I’extraction de certains composés

bioactifs notamment les composés phénoliques et les flavonoides.

L’enrichissement des jus d’orange avec la poudre de pépins de raisin et la poudre des
¢corces d’orange a permis non seulement de corriger les pertes en composés bioactifs induites
par la pasteurisation mais également de les compenser. En effet, ’échantillon de jus enrichi
avec les pépins de raisin a donné de meilleurs rendements en composés phénoliques avec une

augmentation de 46% et 34% par rapport au jus frais et au jus pasteurisé, respectivement.

De méme le pouvoir réducteur a augmenté de 53% par rapport au jus pasteurisé. Quant
a l’activité anti-radicalaire et la teneur en flavonoides, le jus enrichi avec les écorces d’orange

a enregistré un apport d’environ 25% et 84%, respectivement.
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A la lumiére de ces résultats, I'utilisation des poudres de pépins de raisin et d’écorces
d’orange issus de la transformation des fruits, parait prometteuse dans le but d’enrichir, les jus
de fruits, par des antioxydants naturels. Une réflexion et des essais sur I’application
industrielle a I’échelle pilote de I’enrichissement du jus d’orange par ces sous produits

naturels méritent d’étre menés.
Il serait donc intéressant de penser & mieux exploiter ces sous produits par :

Une étude approfondie pour une meilleure optimisation du rapport (matrice/jus) ;
Une étude toxicologique pour les sous produits naturels étudiés ;
Caractérisation par utilisation de méthodes plus précises : HPLC, RMN...

Penser a une application a 1’échelle industrielle ;

YV V. V V V

Penser a éliminer les pesticides ;
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Résumé :

Le présent travail vise a valoriser les sous produits de transformation des fruits ; les
pépins de raisins et les écorces d’orange pour I’enrichissement du jus d’orange. Le recours a
I’exploitation de ces déchets s’avere intéressant non seulement en raison de leur composition
riche en substances bioactives mais également pour les pertes que subis le jus suite a
I’application de la pasteurisation. Dans ce sens, nous avons fait une étude sur trois variétés
d’orange « Tardive », « Sanguine » et « Thomson», qui consiste a évaluer Iactivité
antioxydante ainsi que les teneurs en substances bioactives a savoir : les composés
phénoliques, les flavonoides, les caroténoides, 1’acide ascorbique dans les différents jus :
frais, pasteurisé, enrichi pasteuris€. Un suivi des parametres physicochimiques (pH et acidit¢)
a ¢éteé fait afin de déterminer I'impact des deux matrices sur ces derniers.Les résultats de
I’analyse statistique, ont révélé des différences significatives entre les valeurs du pH et
I’acidité des échantillons de jus frais et les échantillons de jus enrichis avec les deux matrices.
Cependant, I’¢tude statistique a permis de mettre en €vidence un apport en composés
phénoliques et en flavonoides pour le jus pasteuris€, par les deux matrices et ce, pour tout les
échantillons de jus enrichis. Les teneurs en vitamine C et en caroténoides n’ont pas pu étre
compensées aprés I’enrichissement des jus pasteuris€s, tandis que le pouvoir réducteur et
I’activité antiradicalaire de tous les jus pasteuris€s ont connu une augmentation suite a
I’enrichissement avec les pépins de raisins et les écorces d’oranges.

Mots-clés : Valorisation, Enrichissement, Jus d’orange, Pépins de raisins, Ecorces d’orange,
Antioxydants.

Abstract :

The present work aims to valorise the by-products of fruit processing; grape seeds and
orange peels for the enrichment of orange juice. The use of these wastes is interesting not only
because of their composition rich in bioactive substances but also because of the losses that
the juice suffers following the application of pasteurisation. In this sense, we have carried out
a study on three varieties of orange "Late", "Bloody" and "Thomson", which consists in
evaluating the antioxidant activity as well as the contents of bioactive substances namely:
phenolic compounds, flavonoids, carotenoids, ascorbic acid in the different juices: fresh,
pasteurized, enriched pasteurized. The physicochemical parameters (pH and acidity) were
monitored to determine the impact of the two matrices on them. The results of the statistical
analysis revealed significant differences between the pH and acidity values of the fresh juice
samples and the juice samples fortified with the two matrices. However, the statistical study
revealed a contribution of phenolic compounds and flavonoids for the pasteurised juice, by
both matrices, for all the fortified juice samples. The vitamin C and carotenoid contents could
not be compensated for after enrichment of the pasteurised juices, while the reducing power
and antiradical activity of all the pasteurised juices increased following enrichment with grape
seeds and orange peel.

Keywords :Valorization, Enrichment,Orange juice, Grape seeds, Orange peel, Antioxidants.
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