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Résumé :

Le présent travail a été consacré a 1’extraction, la caractérisation physico-chimique et
I’évaluation fonctionnelle de la pectine issue des écorces de citron de variété Citrus
limon Lisbon, dans une optique de valorisation des coproduits agroalimentaires.
L’extraction a été réalisée selon un protocole en quatre étapes : extraction acide,
précipitation, séparation et séchage. Cette méthode a permis d’obtenir un rendement
¢levé de 45 %. Les propriétés physico-chimiques de la pectine extraite ont été
comparées a celles d’une pectine commerciale issue de la pomme. Les résultats ont
révélé une teneur en humidité plus importante, un poids équivalent plus élevé, ainsi
qu’un taux de groupements méthoxyles supérieur, suggérant une structure plus
méthylée. De plus, la teneur en acide galacturonique avoisinant les 95 % satisfait les
normes de qualité requises pour les applications industrielles. La concentration en
sucres solubles s’est également révélée plus élevée que celle de la pectine de
référence. En résumé ces résultats confirment la qualité technologique de la pectine
extraite, soulignant son intérét pour diverses applications industrielles, notamment

dans les formulations alimentaires.

Mots clés: pectine, extraction, citron, variété lisbon, pectine commerciale,

valorisation, agrumes.




Abstract:

This work focused on the extraction, physicochemical characterization, and functional
evaluation of pectin obtained from the peels of Citrus limon Lisbon variety, with the
aim of valorizing agri-food by-products. The extraction was carried out following a
four-step protocol: acid extraction, precipitation, separation, and drying. This method
yielded a high extraction rate of 45%. The physicochemical properties of the extracted
pectin were compared with those of a commercial apple-derived pectin. The results
revealed a higher moisture content, a greater equivalent weight, as well as a higher
degree of methoxyl groups, suggesting a more methylated structure. Additionally, the
galacturonic acid content was close to 95%, meeting the quality standards required for
industrial applications. The concentration of soluble sugars was also found to be
higher than that of the reference pectin. In summary, these findings confirm the
technological quality of the extracted pectin, highlighting its potential for various

industrial applications, particularly in food formulations.

Keywords: pectin, extraction, lemon, Lisbon variety, commercial pectin,

valorization, citrus.
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INTRODUCTION




Introduction générales

Introduction:

La valorisation des déchets d'agrumes prend une importance croissante dans le
contexte actuel, ou la gestion durable des ressources et la réduction de l'impact
environnemental sont devenues prioritaires. Oranges, citrons et limes font partie des
agrumes les plus répandus, qui sont aussi parmi les fruits les plus cultivés et
consommeés dans le monde (Moussaoui, 2023). Cependant, leur transformation
industrielle génére une quantité considérable de déchets, estimée a environ 50% du
poids total du fruit traité. Ces déchets, principalement constitués de peaux, de pépins
et de pulpe, sont souvent sous-exploités malgré leur richesse en composés bioactifs

(Sharma et al., 2023).

Les déchets d'agrumes sont une source précieuse de polyphénols, des composés
phytochimiques dotés de propriétés anti-oxydantes, anti-inflammatoires et anti-
carcinogénes. Ces polyphénols, présents en grande quantité dans les peaux des
agrumes, ont été associés a divers bienfaits pour la santé¢, notamment dans la
prévention des maladies chroniques telles que le diabéte et les maladies
cardiovasculaires (Maqgbool et al., 2023).

La pectine constitue un composé bioactif présent en quantités significatives dans les
résidus d’agrumes, en particulier dans les écorces de citron. Ce polysaccharide
complexe est largement exploité dans 1’industrie agroalimentaire en tant qu’agent
gélifiant et épaississant, et est également valorisé dans les secteurs pharmaceutique et
cosmétique en raison de ses propriétés fonctionnelles. Malgré un important potentiel
agricole, I’Algérie demeure dépendante des importations de pectine. Toutefois, les
sous-produits générés annuellement par les industries nationales de transformation des
jus représentent une ressource abondante et sous-exploitée, susceptible de constituer
une maticre premicre stratégique pour la production locale de pectine (Ketema et

Desalegn, 2021).
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Dans ce contexte, le but principal de notre travail est d’extraire de la pectine a partir
des écorces de citron, un sous-produit souvent négligé de l'industrie agroalimentaire.

Ce projet s'inscrit dans une démarche a la fois scientifique, économique et écologique.

En choisissant les écorces de citron comme matiére premiére, nous cherchons a
valoriser un déchet organique en un produit a haute valeur ajoutée, réduisant ainsi

I’impact environnemental des déchets agricoles.
Notre objectif est donc :

e De caractériser la pectine obtenue en termes de rendement, pureté et propriétés

physico-chimiques.

e De comparer notre pectine extraite a celle disponible commercialement afin

d’évaluer sa qualité.

Cette ¢tude s’inscrit également dans une perspective de développement durable, en
promouvant la réutilisation des déchets organiques et en soutenant la bioéconomie

circulaire.




CHAPITRE 1 . Généralités

sur les pectines




CHAPITRE 1 : Généralités sur les pectines

I. Définition:

Les pectines, également connues sous le nom de polyacides ou de polyméres, sont des
polysaccharides complexes (Walstra, 2003). Elles contribuent a l'unité de la cellule et a la
préservation des parois via des interactions mécaniques et chimiques avec d'autres composants,
on les retrouve principalement dans la lamelle moyenne et la paroi primaire, ou elles agissent
comme un ciment intercellulaire, assurant rigidité et cohésion (Donato, 2004). Les pectines se
composent essentiellement de chaines peu polymérisées d'acides galacturoniques reliés par une
liaison glycosidique a-(1,4), formant ce qu'on appelle les acides polygalacturoniques, qui ne
représentent qu'une infime proportion, entre 1 et 4%. Liens formés entre les unités L-rhamnose
en a (1-2) (Goycoolea et Cardenas, 2003; Sharma et al., 2006). Chaque ajout de rhamnose
dans la structure crée un coude, donnant ainsi a I'ensemble une forme de zigzag (figure 1). De
nombreuses chaines latérales variées, comme 1'arabinane, le galactane et 1'arabinogalactane, sont
¢galement attachées au squelette rhamnogalacturonique, ce qui explique la grande variété de ces
polymeres. Les groupes acides sont fréquemment estérifiés par des groupements méthyles ou

salifiés par des ions monovalents ou divalents tels que K, Na et Ca**.

H

Figure 01: Molécule de la pectine (Schols et Voragen, 2002).

II. Structure des substances pectiques :

I1.1 L’homogalacturonane ou acide homogalacturonique (HGA) :
Les homogalacturonanes (Figure 2) représentent 57 a 69 % de la pectine (Jackson et al., 2007).
Il s'agit de polyméres linéaires composés uniquement d'acides D-galacturoniques connectés par
des liaisons a-(1-4). Ces derniers peuvent étre estérifiés par le méthanol en position C6 et par
l'acide acétique en position C2 ou C3, leurs fonctions carboxyliques et alcools. Elles constituent
la zone lisse des pectines. L'application industrielle des pectines et leur potentiel d'interaction

sont grandement influencés par la méthylestérification des régions homogalacturonanes (Ralet et
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al., 2005). Effectivement, l'interaction ionique entre les régions homogalacturonanes détermine

plusieurs propriétés et fonctions biologiques des pectines (Ridley et al., 2001).

o -
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Figure 02: Structure primaire d'un homogalacturonane (HG) (Ridley et al., 2001).

I1.2 Les galacturonanes substitués :
En remplagant I'homogalacturonane par des résidus de D-Xylp ou de D-Apif, deux
polysaccharides pectiques ont été identifiés et partiellement décrits . Il s’agit respectivement du
xylogalacturonane (figure 3) et de 1’apiogalacturonane (figure 4) d’aprés Schols et al (1995) et
Golovchenko et al (2002).
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CH,OH

HO

HO

Figure 04: Structure de I’apiogalacturonane (Golovchenko et al., 2002).

I1.3 Les rhamnogalacturonanes :

Deux types de rhamnogalacturonane ont été mis en évidence : les Rhamnogalacturonanes de type
I (RG-I) et de type II (RG-II).

*Rhamnogalacturonane type I :

Le RG-I est un groupe de polysaccharides pectiques qui constitue 7 a 14 % de la pectine, et prés
de 20 a 80 % des rhamnoses du RG-I sont substitués (Ridley et al., 2001; Jackson et al., 2007).
Le RG-I avec un degré de polymérisation (DP) approximatif de 1 000 est formé d'une succession
d'unités rhamnosiques et galacturoniques [— 4)-a-D-GalA-(1—2)-a-L-Rha-(1—]. A l'instar de
I'homogalacturonane, quelques résidus d'acide galacturonique dans le RG-I sont acétylés
(Dumville et al, 2000; Perrone et al, 2002). Divers substituts polysaccharidiques neutres
peuvent se lier a ce cadre osidique au carbone C4 du L-rhamnose (Figure 5). Parmi ces substituts,
on trouve le L-arabinose, le D-galactose, les arabinanes, les galactanes ainsi que les

arabinogalactane (Bonnin et al, 2002). Dans certains végétaux tels que la betterave et 1'épinard,
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les chaines latérales peuvent étre remplacées par des acides phénoliques (comme l'acide férulique
ou le coumarique), qui esterifient les fonctions alcools en position 6 des résidus de galactose ou

en position 2 des résidus d'arabinose (Bonnin et al., 2002).

=2Rhal #4GalAl1-2Rhal +4GalA1-22Rhal +4GalA1-22Rhal +4GalAl1 =

4 4 4
T T T
1 1 |

Araf Gal Gal
5 6 6
y T T
1 1 l

Arafl—=#3Ara/  Araf1-3Gal Gal

5 6 6
T T T
1 1 1

Araf Gal Araf1-3Gal
5 6 6
T T T
1 1 1

Arafl1=3Araf  Araf1-3Gal Gal

5 4]
T T
1 1

Araf Araf

Figure 05 : Structure d'un rhamnogalacturomane (Paulsen et Barsett, 2005).

* Rhamnogalacturonane type 11 :

Le RG-II est un galacturonane substitu¢ qui constitue 10 a 11 % de la pectine, et dont la structure
complexe est fortement préservée au sein des especes végétales (Jackson et al., 2007). Avec un
DP se situant autour de 60 (Dumville et al., 2000), Le RG-II renferme au moins huit résidus
d'acides galacturoniques reliés par liaison 1-4 formant la chaine principale, sur laquelle sont fixés
quatre complexes glycosidiques distinct (Figure 6). Ces complexes glycosidiques se composent
d'arabinofuranose, d'arabinopyranose, de glucopyranose, de fucopyranose, d'apiofuranose et de
galactopyranose ainsi que d'autres sucres peu communs tels que le Dha : acide 3-déoxy-D-lyxo-
heptulosarique, le Kdo : acide 3-déoxy-D-manno-octulosonique et l'acide acérique. Il renferme
aussi des sucres méthylés peu communs tels que le 2-O-méthylxylose et le 2-O-méthylfucose

(Ridley et al., 2001).Le RG-II existe principalement sous forme de dimere dans la paroi
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cellulaire des plantes grace a 1'établissement d'une liaison covalente de diester de bore. Ce lien
est établi entre le OH-2 et le OH-3 des résidus B-D-apiofuranose de chaque unité monomere de
RG-II. Par ailleurs, il a été démontré que seule la présence d'apiofuranose résiduel sur chaque
chaine latérale A est impliquée dans ce processus de dimérisation (Ishii et al., 1999 ; Ridley et

al., 2001).
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Figure 6 :Structure du Rhamgalacturonane II (Rodrigues-Carvajal et al., 2003).

Ces chaines latérales sont constituées d’au moins 12 résidus glycosyles différents : Dapiose, 3-
C-carboxyl 5-déoxy-Lxylose (acide L-acérique), 2-O-méthyl L-fucose, 2-OméthylD-xylose, L-
galactose, acide  3-déoxy-D-lyxo-2-heptulosarique, acide  2-kéto-3-déoxy-D-manno-
octulosonique, L-arabinose, D-galactose, L-rhamnose, D-acide glucuronique et D- GalA

(O’Neill et al., 2004).
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II1. Localisation des pectines :

Les pectines sont principalement localisées dans la paroi cellulaire des plantes, notamment dans
la lamelle moyenne et la paroi primaire.

* La paroi cellulaire : (Figure 7), confére une rigidité nécessaire a la conservation de la pression
osmotique au sein de la cellule, élément vital pour la pérennité de la plante. Elle occupe une
position centrale dans le transport, la sécrétion et 1'absorption de substances, ainsi que dans la
protection de la plante contre les agents pathogeénes tels que les bactéries ou les champignons.
Elle se compose de la paroi primaire, de la lamelle moyenne et de la paroi secondaire.

* La lamelle moyenne : est constituée de pectine, qui joint les parois primaires de deux cellules

adjacentes et garantit leur adhésion (Raven, 2008).

- | amelle moyenne

e Parol primaire
ﬁ. L - Parol secondawe
I a.

D ren

(— - Plasmodesme
Membrane
plasmique

Figure 07 : Structure de la paroi cellulaire (Raven 2008).

* La paroi primaire (figure 8) : se compose de protéines, de cellulose, d'hémicellulose, de
maticres pectiques et d'eau. C'est 1'unique élément de la paroi cellulaire des cellules en expansion
et en division, ainsi que des cellules matures qui contribuent a la respiration, a la photosynthése
et a la sécrétion. Les fibres de cellulose se disposent de maniére aléatoire et sont liées a des
molécules d'hémicellulose, de pectine et de glycoprotéines structurales (Raven, 2008).

* La paroi secondaire: est constituée d'un maillage fibrillaire de cellulose, d'hémicellulose et

de lignine, qui se développe lorsque la cellule cesse sa croissance (Raven, 2008).
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Figure 08 : Structure de la paroi primaire (Chan, 2017)

IV. Principales sources des pectines :
La pectine existe naturellement dans I'endocarpe des fruits sous forme de protopectines, qui se
transforment en pectines lors de la cuisson. La quantité de pectines présente dans les fruits
fluctue selon le type de fruit et son degré de maturité (Michel, 2002).

Tableau 01: Appréciation desteneurs en pectines des principaux fruits utilisés pour les

confitures. Source : Michel (2002)

Fruits pauvres cerises, peches, myrtilles, raisins

Fruits moyennement riches fraises, framboises, mires

Fruits riches coings, groseilles, prunes, cassis, abricots
Fruits trés riches citrons, pommes, oranges

V. Propriétés physicochimiques des pectines :

V.1 Solubilité et précipitation :

La pectine est un hydrocolloide soluble dans 1’eau, formant une solution colloidale opalescente,
mais elle est insoluble dans la plupart des solvants organiques, dont 1’éthanol. Sa solubilité est
influencée par plusieurs facteurs structurels : masse moléculaire, degré de ramification, degré de
méthylestérification (DM) et répartition des groupements méthylesters (Yokoi, 2002; Chen,
2015).
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Une pectine sera d’autant plus soluble que sa masse moléculaire est faible, que sa structure est
fortement ramifiée et que ses fonctions carboxyliques sont majoritairement estérifiées avec le
méthanol (DM ¢levé). La solubilité dans I’eau est favorisée par la présence de groupements
chargés, qui induisent des répulsions électrostatiques réduisant la formation d’agrégats. Le
processus de solubilisation suit trois étapes successives : hydratation, gonflement et dissolution

(Chen, 2015).

Les pectines sont solubles dans certains solvants spécifiques comme le diméthylsulfoxyde
(DMSO), le formamide, le diméthylformamide et le glycérol. En revanche, elles précipitent
facilement en présence de solvants organiques tels que 1’acétone, 1’éthanol et I’isopropanol, ainsi
qu’en présence de cations mono et multivalents (Na*, Ca*, H*, Al**), de détergents quaternaires
(bromure de cétyltriméthylammonium) et de polymeéres basiques (protéines et polyamides
(Voragen et al., 1996).

V.2 Propriétés stabilisantes :

Les pectines en solution dans un milieu acide sont généralement stables, mais elles peuvent subir
des réactions de désésterification et de dépolymérisation (hydrolyse ou B-élimination) sous
certaines conditions de pH et de température (Oosterveld et al., 1996).

> Stabilité des Pectines en Milieu Acide

Température inférieure a 10°C : La désésterification prédomine, ce qui signifie que les
groupements esters des pectines sont progressivement décomposés.

Température plus élevée : La dépolymérisation se produit plus rapidement, pouvant conduire a
une dégradation totale des pectines. Cette dégradation est particulierement rapide a des pH
inférieurs a 3, ou les groupements acétyles et méthyles sont déstabilisés, et les sucres neutres
sont hydroxylés.

» Stabilité des Pectines en Milieu Alcalin

Basse température : Les groupements esters sont saponifiés, ce qui signifie qu'ils réagissent
avec les ions hydroxyde pour former des sels et de l'alcool.

Température ambiante : La saponification est accompagnée de réactions de dépolymérisation,
affectant principalement les liaisons glycosidiques et les résidus méthylés de l'acide

galacturonique.
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» Stabilité des Pectines a pH 4

Les pectines sont stables a un pH de 4, ce qui suggeére que ce niveau de pH favorise leur
conservation sans dégradation significative.

> Effet de la Température Elevée

A des températures supérieures & 60°C, méme a un pH proche de 5, la dégradation des pectines
peut se produire rapidement, principalement par des réactions de B-élimination qui cassent les

liaisons glycosidiques (Oosterveld et al., 1996).

!

Hydrolyse 100°C
Béliminat ion
Dé sestérification 60°C

Lone Saponificat ion

de stabulé 20°C

-

3 7 14 pH

Figure 09 : Stabilité de la pectine (Rrenard, 2010).

V.3 Viscosité :
La viscosité est une propriété physique qui relie le taux de cisaillement a la contrainte exercée
sur un fluide. Les agents viscosifiants, tels que la pectine a haut poids moléculaire (HM),
modifient le comportement de la phase continue d'un fluide sans former des zones de jonction,
contrairement aux gélifiants et a certains stabilisants. Grace a sa structure moléculaire complexe
et son poids moléculaire élevé, la pectine HM est souvent utilisée pour augmenter la viscosité

des boissons fruitées, leur conférant une texture plus épaisse et plus agréable (Tilly, 2010).

V.4 Emulsification :

Le role d’un agent émulsifiant est de diminuer la tension interfaciale d’'une émulsion (eau dans

I’huile, huile dans I’eau...) afin de faciliter la dispersion des gouttelettes et d’assurer la stabilité
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du mélange. Bien que la majorité des polysaccharides ne possédent pas de propriétés
émulsifiantes, les pectines peuvent étre utilisées comme agents émulsifiants a condition de
limiter leurs interactions avec les ions divalents (Akhtar et al., 2002). Le pouvoir émulsifiant
des pectines dépend de leurs caractéristiques structurelles ainsi que de facteurs externes, tels que

la concentration en polymere et le pH de la solution (Ngouemazong et al., 2015).

V.5 Gélification :

Le degré de méthylation ou d’estérification des pectines joue un role clé dans la formation des

gels.

e Les pectines hautement méthylées (HM) gélifient en présence de sucres neutres.

e Les pectines faiblement méthylées (FM) gélifient en présence de calcium.

» Gélification des pectines hautement méthylées (HM)

Les pectines HM possedent un degré de méthylation (DM) compris entre 60 et 75%. Elles
forment un gel en milieu acide (2,5 < pH < 3) et en présence d’une forte concentration en sucre

> 55%).

En solution aqueuse diluée, les macromolécules pectiques sont fortement hydratées et portent
une charge négative en raison de la dissociation des acides carboxyliques. Pour qu'elles puissent
se rapprocher et s'organiser en réseau gélifié, il est nécessaire de réduire leur hydratation et

limiter la répulsion entre les groupes ioniques, ce qui est obtenu en abaissant le pH.

L'ajout de saccharose permet de réduire 1’hydratation des pectines en agissant comme un fixateur
d’eau, favorisant ainsi la formation du gel (Rees, 1972). Cette propriété est largement exploitée

dans I’industrie des confitures et gelées.

» Gélification des pectines faiblement méthylées (FM)

Les pectines FM, obtenues par déestérification controlée des pectines HM, forment un gel en
présence de cations alcalino-terreux, principalement le calcium (Ca®"). Leur pH de gélification

est plus large, variant entre 2 et 6 (Ralet et al., 2002).
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Cette structure ne peut se développer que si les régions homogalacturoniques des molécules de
pectine sont suffisamment longues (minimum 15 a 20 résidus de GalA). La présence de
substitutions méthylester ou acétyle peut entraver cette interaction et donc limiter la formation du

gel.

Enfin, pour éviter la précipitation et obtenir un gel homogene, la réaction entre les pectines FM

et le Ca?" doit étre progressive (Thibault, 1980).

Cette propriété est particulierement exploitée dans I’industrie des produits laitiers.

VI. Utilisations des pectines :

V1.1 Dans ’industrie alimentaire :

Grace a leur propriété gélifiante, les pectines jouent un rdle essentiel dans 1’industrie alimentaire.
Elles sont largement utilisées dans la préparation des confitures, marmelades et gelées, ou elles

assurent la texture et la stabilité des produits.

En plus de leur usage en tant qu’additif alimentaire, les pectines sont employées dans la
fabrication d’emballages alimentaires biodégradables sous forme de films comestibles, offrant
une alternative €cologique et contribuant a la préservation de 1’environnement (Espitia et al.,

2014).
V1.2 Dans la diététique :

Des études épidémiologiques ont démontré que la consommation réguliére de pectines contribue au
contrdle de la cholestérolémie et joue un role préventif contre les maladies cardiovasculaires (Meziti,

2019).

Grace a leur effet coupe-faim, les pectines sont également utilisées dans les régimes amaigrissants
pour favoriser la satiété et limiter I’apport calorique.Par ailleurs, des recherches comparant
différents régimes ont révélé qu’un régime enrichi en pectine réduit le risque de carcinomes du cdlon
(Watanabe et al, 1979). Il a également été prouvé que les pectines empéchent I’apparition du

cancer du cdlon chez les sujets exposés a un cancérogéne actif (Heitman et al, 1992; Ohkami et al,
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1995).

V1.3 Dans ’industrie pharmaceutique :

La pectine est largement utilisée dans le domaine médical et pharmaceutique pour ses propriétés
protectrices et thérapeutiques. Elle joue un role clé dans la protection de la muqueuse digestive,
notamment dans le traitement des affections gastro-intestinales, des régurgitations chez le
nourrisson en épaississant le contenu gastrique, ainsi que des diarrhées grace a son pouvoir
absorbant. En chirurgie buccodentaire, elle est employée sous forme de bains de bouche pour
traiter les hémorragies locales (Meziti, 2019). En tant qu'excipient pharmaceutique, la pectine est
intégrée dans la formulation de divers médicaments a administration orale, incluant comprimés,
gels, hydrogels, billes, aérogels et enrobés (Carene et al., 2020). Elle est particuliérement
¢tudiée comme vecteur de délivrance ciblée de médicaments pour le colon, ou elle est hydrolysée
par des enzymes pectinolytiques (Chomto et nunthanid, 2019). Son utilisation dans les
pansements hydrocolloides favorise la cicatrisation en formant un gel qui absorbe les exsudats et
crée un environnement acide, limitant ainsi la prolifération bactérienne et virale, tout en
permettant la libération contrdlée de médicaments comme des antibiotiques et des agents de
réparation tissulaire (Carene et al., 2020). De plus, des recherches ont abouti a la conception de
nanocapsules mucoadhésives a base de chitosane-pectine pour l'administration oculaire du
brinzolamide (BNZ), un inhibiteur de I’anhydrase carbonique utilisé dans le traitement du
glaucome (Dubey et al., 2019). Jusqu'en 2002, la pectine était un ingrédient essentiel dans les
pastilles pour le mal de gorge en raison de son effet adoucissant. Elle est également exploitée
dans I’industrie cosmétique comme stabilisateur et dans les adhésifs médicaux, notamment les
dispositifs de colostomie (Pranati et al.,, 2011). En tant que prophylactique naturel, elle agit
contre I’intoxication aux cations toxiques et, lorsqu’elle est administrée par voie intraveineuse,
elle réduit le temps de coagulation sanguine, ce qui la rend utile dans la gestion des hémorragies
(Pranati et al., 2011). De plus, elle présente une activité antimicrobienne in vitro contre
certaines souches bactériennes (Ziad et al, 2013). En pharmaceutique, elle est utilisée dans les
formulations a libération contrdlée, notamment sous forme d’hydrogels présents dans les
comprimés en tant que liant (Sriamomsak, 2003). Enfin, la pectine s'est révélée prometteuse
dans le traitement des colites ulcéreuses, de la maladie de Crohn et du cancer du célon (Pranati

et al., 2011).
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VII. Extraction de la pectine :

Plusieurs modes d’extraction des pectines sont envisageables. Il peut s’agir des méthodes

chimiques, physiques ou enzymatiques

VII.1 Extraction par voie chimique:

L'extraction chimique des pectines repose sur la solubilisation des pectines présentes dans la
pulpe ou les écorces a l'aide d'un acide dilué, sous I'effet de la chaleur. Ce procédé se déroule en

trois étapes principales :

o Préparation de la matiére premiere et solubilisation de la protopectine.
e Précipitation des pectines par addition d'alcool.

o Lavage, séchage, broyage et standardisation du produit extrait.

L'optimisation des paramétres d'extraction, tels que le pH, la température, la durée et le rapport
solide-liquide, est essentielle pour obtenir des pectines avec un bon rendement. Selon (Erika et
al., 2009), I'extraction s'effectue a un pH compris entre 1,5 et 3, & une température variant de 40

a 90 °C, et peut durer entre 10 et 90 minutes.

VII.2 Extraction enzymatique :

sélectivement les composants de la paroi cellulaire végétale, facilitant ainsi la libération de la
pectine et réduisant le temps d’extraction (Renard, 2010 ; Meziti, 2019). Parmi les enzymes les
plus couramment utilisées, on retrouve les protopectinases, cellulases, protéases, hémicellulases
et xylanases, les protopectinases jouant un role clé dans la solubilisation de la pectine a partir de

la protopectine insoluble (Picot-Allain et al., 2020).

Cette méthode présente plusieurs avantages par rapport a l’extraction conventionnelle : elle

permet d’augmenter le rendement, d’opérer a des températures plus basses, réduisant ainsi la
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consommation énergétique, et elle est plus respectueuse de 1’environnement (Munarin, 2012).
La pectinase, issue de micro-organismes et de champignons, agit spécifiquement sur les liaisons
osidiques de la pectine, diminuant la viscosité de la solution et facilitant les étapes de filtration et
de centrifugation. Cependant, malgré son efficacité, I’extraction enzymatique présente des
limites, notamment un colt élevé, une réaction difficile a contrdler et un risque de dégradation de

la pectine, pouvant altérer ses propriétés fonctionnelles (Munarin, 2012).

VIL.3 Extraction physique :

L'extraction des pectines a partir de la paroi végétale nécessite un milieu aqueux, qu'il s'agisse
d'eau pure, d'agents chimiques dilués ou d'enzymes. Toutefois, plusieurs méthodes d'extraction
sont considérées comme physiques ou mécaniques (Fiscaux et Chau, 2000; Fishman et al.,

2000; Sateumdn et al., 2006; Fishman et al., 2006). Parmi celles-ci, on retrouve :

o L’extraction par cuisson-extrusion
, . .
e D’extraction par micro-ondes
o D’extraction par Soxhlet ou par pression manuelle

o D’extraction par flash-détente

Le rendement et la composition osidique des pectines obtenues par cuisson-extrusion dépendent
des conditions d’extraction. Dans certains cas, cette méthode permet d’atteindre un rendement

comparable a celui obtenu par extraction acide (Ralet et Thibault, 1994, Yapo, 2007).

Par ailleurs, I’extraction par Soxhlet offre un rendement en pectine plus élevé que I’extraction
par pression manuelle. Cependant, dans certaines conditions, cette derniére peut surpasser

I’extraction assistée par micro-ondes en termes de rendement.
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I1.1. Origine et historique:

Le citron est un agrume considéré comme originaire d'Asie du Sud-Est, avec des
preuves suggérant que le citron a été cultivé pour la premiére fois par des scientifiques
islamiques au Xe siecle, résultant d'un croisement entre l'orange amére et d'autres

agrumes (Ollitraultet, 2000).

Le citron a commencé a se répandre en Inde avant d'atteindre I'Europe au XlIle siécle,
principalement grace aux échanges commerciaux et aux conquétes. Les Arabes ont
joué un rdle crucial dans sa diffusion, introduisant le citron en Espagne au Xle siécle,
puis en Afrique du Nord et dans d'autres parties de la Méditerranée. Les Croisés, lors
de leur retour de Palestine, ont également contribué a sa popularité¢ en Europe (Khan

et al, 2020).

Au cours des XVIe et XVlIle siécles, les explorateurs européens, tels que Christophe
Colomb, ont introduit les citrons dans le Nouveau Monde, notamment dans les
Caraibes. La culture du citron s'est ensuite étendue a travers I'Amérique du Sud et les
Etats-Unis, ou elle est devenue une culture importante dans des Etats comme la

Floride et la Californie (Cassan, 2008).

Depuis I'Antiquité, la culture des agrumes a exercé une influence significative sur le
développement économique et social des nations productrices a 1'échelle mondiale. La
production d'agrumes est principalement localisée dans les pays du bassin
méditerranéen, ou ce secteur constitue un segment prometteur avec une forte valeur

ajoutée (Sebaoui, 2018).
I1.2 Classification et principales variétés du citron:

Le citron appartient a I’espece Citrus limon, de la famille des Rutacées. Il est le fruit
du citronnier, un arbre a feuilles persistantes originaire de l'Asie.Selon (Kerfi et

Benyahi, 2020) les principales variétés du citron sont :

19




CHAPITRE 2 : Généralités sur le citron
Classification botanique :
Selon le systeme APG-IV (2016), la classification botanique du citron est la suivante :

Tableau 02 : Classification du citron (APG-1V, 2016)

Niveau de classification Classification
Régne Plantae
Sous-régne Tracheobionta
Super-division Spermatophyta
Division Magnoliophyta
Classe Magnoliopsida
Sous-classe Rosidae
Super-ordre Rosanae
Ordre Sapindales
Famille Rutaceae
Sous-famille Aurantioidae
Tribu Citreae
Genre Citrus
Espéce Citrus limon

Les principales variétés de citron :

Selon Jacquemond (2008), les principales variétés de citron sont :

» Eureka (origine américaine) :

Le citronnier Eureka, sélectionné en 1858 a Los Angeles, Californie, provient de
graines de citrons importés d'Italie, probablement de la variété Lunario. Cet arbre est
vigoureux et peu épineux, produisant des fruits de taille moyenne, de forme elliptique
a oblongue, souvent avec un petit col a la base et un court mamelon apical. La pulpe
des citrons est jaune, fine, juteuse, acide et aromatique, contenant peu de pépins.
L'Eureka a une floraison remontante avec trois a quatre périodes de floraison par an,

influencées par les conditions climatiques locales. Bien qu'il produise des fruits toute
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I'année, la récolte est plus abondante a la fin de I'hiver et au début du printemps

(Himed et al, 2016).

Figure 10: Eureka citron (Espaceagro, 2019)

» Interdonato (origine italienne) :

Cette variété, un hybride naturel de citronnier et de cédratier, a ét¢ identifiée en 1875
a Nizza, en Sicile. Elle se distingue par sa résistance au mal secco et sa précocité.
L'arbre est de vigueur moyenne et presque sans ¢épines, mais ne se préte pas au
forcage. Les citrons Interdonato sont plus grands que ceux des autres variétés, avec
une peau lisse et fine, ainsi qu'un nombre réduit de segments et de pépins. Leur pulpe
est moins juteuse et moins acide. Bien que peu cultivé en Italie, ce citron est
particuliérement apprécié en Turquie pour sa précocité et sa résistance, ou il est
récolté et commercialisé rapidement entre septembre et octobre, répondant a un sous-

approvisionnement du marché a cette période (Catherine, 2013).

Figure 11: Interdonato citron (Olharfeliz, 2021)
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» Lisbon (origine américaine) :

La variété de citronnier Lisbon a été sélectionnée a partir de plants de la variété
Gallego, originaire du Portugal, et était déja présente en Californie au milieu du XIXe
siecle. Cet arbre est trés vigoureux et épineux, offrant une meilleure résistance aux
conditions climatiques difficiles telles que la chaleur, le froid, le vent et le manque de
soins. Les fruits, bien protégés par la végétation, sont de taille moyenne et présentent
une forme elliptique a oblongue (Marta et al, 2020). Ils possédent un léger col a la
base et un mamelon apical entouré d'un sillon aréolaire irrégulier. La pulpe est trés
juteuse et acide, de couleur jaune a maturité, avec un nombre moyen de pépins.
L'épiderme est moyennement épais et adhérent, avec une surface finement piquetée et
légerement rugueuse. Comparé au citron Eureka, le Lisbon a souvent un sillon et un
mamelon plus développés, ainsi qu'un épiderme moins cotelé et plus lisse. Les
citronniers Lisbon ont un port dressé, sont trés productifs et ont une floraison
principale dominante. La récolte se fait généralement entre le milieu de l'automne et

le milicu de I'hiver (Catherine, 2013).

Figure 12: Lisbon citron (Libertyprim, 2017)

> Feminello (origine italienne) :
Les citrons de type Feminello constituent la majorité de la production italienne. Ces
fruits, de taille moyenne, présentent une forme elliptique a oblongue, avec un col et

un mamelon de dimensions variables. Leur peau est moyennement épaisse et tres
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adhérente, tandis que 1'épiderme, finement piqueté et modérément lisse, contient des
glandes a huile déprimées et est jaune a maturité. La pulpe, de couleur jaunatre, est
trés juteuse et fortement acide. Les arbres de cette variété sont d'une vigueur moyenne,
peu épineux et trés productifs, offrant des récoltes tout au long de I'année. Ce groupe
de citronniers se caractérise par une floraison trés remontante, ce qui le rend adapté a
la technique du forcage. Les citrons récoltés en automne sont appelés « Primofiori »,

ceux d'hiver « Limoni », et ceux d'été « Verdelli » (Marta et al, 2020).

Figure 13: Feminello citron (Agrumariacorleone, 2020)

» Kiitdiken (origine turque) :

Ce citron turc est trés probablement d'origine italienne et présente des similitudes
avec les citronniers remontants des types Feminello et Eureka, notamment en ce qui
concerne les caractéristiques des fruits. C'est la variété la plus cultivée en Turquie.
Classée comme une variété de demi-saison, elle est récoltée a partir de novembre,
apres 1'Interdonato. Elle se préte bien a la conservation, pouvant durer jusqu'a neuf
mois. Cependant, sa sensibilit¢ au mal secco demeure son principal inconvénient

(Jacquemond, 2008).
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@

Figure 14: Kiitdiken citorn (Libertyprim, 2017)

» Verna (origine espagnole) :

Cette variété espagnole, dont 1'origine est inconnue, constitue la majorité des vergers
de citronniers en Espagne, bien qu'elle soit peu cultivée ailleurs (Marta et al, 2020).
L'arbre est vigoureux et presque sans épines, avec une floraison remontante. Il existe
deux périodes de récolte, chacune produisant des fruits aux caractéristiques distinctes :
la premicre, appelée « Cosecha », s'étend de fin février a début juillet, tandis que la
seconde, désignée « Rodrejos » ou « Verdelli », couvre tout I'été. Les fruits de la
deuxiéme floraison sont généralement de qualité légeérement inférieure, mais cette
récolte supplémentaire permet de répondre a la demande du marché durant les
périodes de sous-approvisionnement.Les fruits présentent un col plus ou moins
marqué a la base et un mamelon proéminent a I'apex. Leur épiderme est 1égerement
rugueux avec de petites déformations. La teneur en jus est bonne et le nombre de
pépins est faible a nul. De plus, le fruit se conserve bien sur l'arbre. Cependant, la

fructification peut rencontrer des problémes d'alternance (Catherine et al, 2012).
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Figure 15: Verna citron (Monde-vegetal, 2023)

» Fino (origine espagnole) :

Cette variété, probablement issue d'un semis de citronnier commun de la Vega del rio
Segura, est connue sous les noms de Mesero, Blanco et Primofiori. L'arbre est
vigoureux et a tendance a produire des pousses épineuses. Les fruits sont 1égérement
plus petits que ceux de la variété Verna, ne possédent pas de col a la base pédonculaire,
et présentent un petit mamelon. Leur épiderme est plus lisse et plus fin.La pulpe est
trés juteuse et acide, avec un nombre modéré de pépins. Bien que cette variété soit
trés productive, elle est peu ou pas remontante. La récolte principale débute début

octobre et se termine fin février (Jacquemond, 2008).

Figure 16: Fino citron (Libertyprim, 2017)
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I1.3 Description botanique :

Le citronnier, un arbuste a feuillage persistant de la famille des Rutacées, se
caractérise par ses branches épineuses et ses feuilles alternes, simples et coriaces. Ses
fleurs blanches, hermaphrodites et actinomorphes, sont groupées en cymes axillaires.
Le fruit, un hesperidium, est une baie a peau épaisse et parsemée de glandes oléiféres.
Sa pulpe, acide et juteuse, contient de nombreux sacs cellulaires renfermant le jus et

les pépins (Cassan, 2008).

Figure 17: Feuilles et fruits de citronnier (Catherine, 2013)

I1.4 Structure du fruit:

Le fruit de forme orvale présente un mamelon distinctif a son extrémité. les fruits d'un
arbre peuvent varier en forme et en apparence , que ce soit au sein d'une seule récolte
ou d'une saison a l'autre. La peau est constituée de l‘extérieur vers l’intérieur de

(kimball, 1999 ; Polese, 2008; Bachés et Bacheés, 2011; Haineault, 2011) :

1. L'épiderme : contient des cires épicuticulaires organisées en plaques, dont la
quantité dépend de plusieurs facteurs tels que la variété de la plante, les conditions

météorologiques et le taux de croissance. Il formé de deux couche :
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Le flavedo: ( ou mésocarpe externe ) il s’agit de la couche externe de 1’écorce ,
de couleur jaune , verte ou orange . il est riche en pigments en huile
essentielles et en composes phénolique .

L’albédo: (ou mésocarpe interne) : est la partie blanche et spongieuse du fruit,
dont I'épaisseur varie selon les variétés et le degré de maturité. Il est
notamment riche en fibres alimentaires, en pectine et en flavonoides, ce

dernier étant responsable de I'amertume du jus.

2. La Pulpe (Endocarpe) : est la partie interne charnue et juteuse du citron ,
composée de segments (carpelles); en général chaque fruits contient de 8 a 12
segments qui renferment des cellules allongées, semblables a des poils endocarpines .
Ces cellules renforcement une grande vacuole ou sont stockés de 1'eau , des glucides

et de 'acide citrique .

3. Graines (Pépins) : habituellement de petite taille, de forme ovale et de couleur

blanche, situées l'intérieur des segments.

Pépins
Flavedo

@
e
8 Albedo
=5
43
Vésicules

de jus

Cuticule

Endocarpe

Cellules
d’huile

Placenta

Figure 18: Caractéristiques morphologiques d’un citrus (Duan et al, 2014).

27




CHAPITRE 2 : Généralités sur le citron

I1.5 Production et répartition géographique en Algérie:

En Algérie, la production d’agrumes devrait atteindre au cours de la saison agricole
2013-2014 environ 355 000 tonnes, soit une hausse de 7% comparée a la saison
derniere, indiquent les prévisions du ministére de [’Agriculture. Cette hausse
proviendrait essentiellement de la hausse de production des citrons (32%), de la
clémentine (22%), de la variété Valencia (13%) et de la mandarine (10%) (FAQO,
2016).

I1.6 Composition et valeur nutritionnelle:

Le citron est un fruit trés aqueux, avec une teneur en eau de 90% et une acidité
prononcée (pH inférieur a 3). Cette acidité provient principalement de 1'acide citrique,
associ¢ a de petites quantités d'acide malique. En plus d'étre une excellente source de
vitamine C et de vitamines du groupe B, le citron renferme des flavonoides tels que
les naringosides et les hesperidosides. Bien que pauvre en glucides, il constitue une
importante source de fibres (cellulose, hémicelluloses et pectines), représentant 2,1%
de son poids total. Sa teneur en protéines est inférieure a 1g pour 100g de fruit. En
outre, le citron renferme divers minéraux, le potassium étant le plus abondant (Valnet,
2001). Les tableaux ci-dessous présentent les valeurs moyennes, minimales et

maximales de chaque nutriment pour 100g de citron.

Tableau 03 : Composition de polyphénols pour 100g de citron net (Ciqual, 2017)

Polyphénols Quantité
Flavonoides 36.89 mg
Lignanes 0.02 mg
Polyphénols totaux 36.91 mg
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Tableau 04: Composition en vitamines pour 100gr net de citron (Ciqual, 2017)

Vitamine Quantité Min - max
Provitamine A Béta- 3ug -
carotene
Equivalent Vitamine A 0.5 ng -
Vitamine B1 0.043 mg 0.034 — 0.06 mg
Vitamine B2 0.025 mg 0.02 -0.0034 mg
Vitamine B3 0.15mg 0.1 -0.23 mg
Vitamine BS 0.21 mg 0.19-0.023 mg
Vitamine B6 0.07 mg 0.045—-0.1 mg
Vitamine B9 21.5 g 11-32 pg
Vitamine C 51 mg 49 - 53 mg
Vitamine E 0.48 mg 0.15-0.8 mg

Tableau 05 : Composition de minéraux et d’Oligo-éléments pour 100gr de citron

net (Ciqual, 2017)
Minéraux et oligo-éléments Quantité Min - max
Calcium 13.7 mg 12.3 -48 mg
Cuivre 0.034 mg 0.023 — 0.069 mg
Fer 0.34 mg 0.04 — 0.6 mg
Tode 0.3 ug 0.1 -0.6 pg
Magnesium 8.54 mg 7.3-10.9 mg
Manganese 0.015 mg 0.011 - 0.04 mg
Phosphore 18.4 mg 16 - 28.5
Potassium 157 mg 138 -197 mg
sélénium 2.09 ug 0.12-4.9 pg
Sodium 0.99 mg 0.12-49 ng
Zinc 0.054 mg 0.016 — 0.3 mg
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Tableau 06: Composition en macronutriments pour 100g net de citron (Ciqual,

2017).
Composants Quantité/g Min - Max
Eau 8 g NC
Proteins 0.84 ¢ 05-1.1¢g
Lipids 0.7¢g 03-1.1¢g
Acides gras saturés 0.15¢ 0.039-0.27¢g

Glucides 3.1¢g -
Sucre 285¢ 25-32¢g

Fibre 12 g -

Acide organique 488 ¢ -

I1.7 Utilisation de citron :

Le citron est un agrume polyvalent qui a de nombreuses utilisations dans différents

domaines :

1. Utilisation médicale : Le citron a été employé pour lutter contre l'insomnie et
l'asthme, ainsi que pour dissoudre les cristaux rénaux et ses zestes sont connus pour
stimuler l'appétit (Santo et al., 2011). L'inhalation de son parfum vivifiant contribue
aussi au bien-étre mental en apaisant le stress et l'anxiété, soulignant ainsi les
multiples bienfaits de I'huile essentielle de citron pour la santé naturelle (Gongalves
et al., 2024). Il possede également des propriétés antimicrobiennes, anti-
inflammatoires, antioxydantes et anticancéreuses (Leong et al., 2024). De plus, il
contribue a la réduction de la pression artérielle et au traitement de 1'obésité (Ramful
et al., 2011).

2. Utilisation en cosmétique et soins de beauté : Le citron est largement utilisé en

cosmétique pour ses propriétés astringentes et antioxydantes. De plus, de nombreuses
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¢tudes ont démontré que son jus peut aider a ouvrir les pores de la peau et a éliminer
les cellules mortes de 1'épiderme (Yongchaiyudha et al, 2018 ; Leong et al., 2024).

3. Utilisation agro-alimentaire : Le citron est utilisé en patisserie comme arome et
gélifiant grace a sa teneur ¢€levée en pectine (Dambuza et al., 2024). Son jus sert
¢galement a la préparation de boissons rafraichissantes et de pates de fruits. Apprécié
pour sa saveur acide, il entre dans la composition de diverses boissons comme les
limonades, cocktails et jus. De plus, cet agrume est employé comme conservateur
naturel pour prolonger la durée de conservation des aliments (Mahdavi et al, 2021).

4. Utilisation ménageére et écologique : Le citron est également utilis¢é dans la
fabrication de produits de nettoyage naturels grace a ses propriétés antiseptiques et
désodorisantes. Son pouvoir dégraissant en fait un alli¢ efficace pour 1’entretien
ménager, notamment pour nettoyer les surfaces et ¢liminer les mauvaises odeurs. De
plus, son utilisation écologique en tant qu’alternative aux produits chimiques

contribue a réduire I’impact environnemental (Mahdavi et al, 2021).
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L’expérimentation de cette présente étude, a ét¢ menée dans laboratoire de
produits naturels de I'universit¢ de Tlemcen durent une période de un mois ( mars

2025).

L’étude repose sur deux parties :

-La premiére partie : I’extraction de la pectine a partir des écorces de citron en
utilisant une méthode d’extraction par traitement acide.

-La deuxieme partie : I’analyse physico-chimique et la comparaison entre la
pectine extraite de 1’écorce de citron et la pectine commerciale de pomme.

I. Matériel végétale :

L’extraction de la pectine est effectuée a partir de 1’écorce de 1’agrume de citron
variété Lisbon. Cette dernicre a été récoltée le mois de mars dans la région de Beni
saf (Wilaya d’Ain Témouchent ).

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

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

I1. Préparation de la poudre de citron :
Le citron de la variété Lisbon, fraichement récoltés sont amenés au laboratoire pour
I’extraction. La premiére étape est le lavage avec de I’eau courante pour éliminer la
saleté et la terre sur les surfaces. Ensuite, 1’écorce a été complétement retirée et
découpée en dés (figure 20). Le séchage est effectué dans une étuve a une température
de (60 a 65) c° (figure 21) jusqu’a la stabilité du poids. Les écorces ont été ensuite
triturées a 1’aide d’un broyeur. La poudre obtenue (figure 23) a été conservée dans

des boites en verre pour 1’analyse.
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Figure 19 : Image d’un citron de la variété lisbon

Figure 20: Image de I’écorces citron Figure 21: Image du séchage des
découpées écorces dans I’étuve

Figure 22: Image de I’écorce de citron aprées ~ Figure 23: Image du broyage de
séchage I’écorce séchée
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Découpage

<Ecorce de citron >

broyage

[ Sechage 60 a 65 ]

Poudre de I’écorce
de citron

Figure 24 : La préparation de la poudre de citron

III. Taux D’humidité :

La teneur en humidité est le pourcentage en eau perdu durant le séchage par rapport a
la matiere fraiche. Le taux a été déterminé selon la méthode suivante :

Une masse de 100 g de I’écorce de citron a été introduite dans une étuve portée a
une température de (60 a 65 ) °C. Ce matériel végétal reste soumis au séchage jusqu’a
ce que son poids devienne constant (figure 25) la source de figure.

Le taux d’humidité est calculé par la relation suivante :

H%= [ (M2-M?)]/[(M2-M")]*100
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M!' : la masse du papier vide.

M? : la masse du papier +la prise d’essai avant le séchage.
M? : 1a masse du papier +la prise d’essai apres le séchage.
H : humidité.

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

MS%=100%-%H

Figure 25: Image de la détermination de la teneur en humidité de I’écorce de
citron

» Extraction de pectine :

1. Extraction par traitement acide :

la pectine est extraite selon la méthode de (Lekbir, 2008). La pectine est
extraite de la poudre 1’écorce de citron dans une solution d’acide chaude, puis
précipitée dans une solution d’alcool. L’extraction est effectuée selon les étapes

suivantes (figure 26):

*Peser 10g de la poudre de I’écorce.

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

45min.

Le refroidissement : le mélange est plongé dans la glace pour arréter I’hydrolyse.
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[’extrait obtenu est filtré et Le surnageant est récupéré.

*La pectine est alors précipitée avec deux volumes d’alcool 96° pour un volume de

surnageant. Le précipité obtenu est lavé par un volume d’alcool 66°.
*Le culot est recueilli, séché et enfin broyé en poudre.

*La poudre fine qui été conditionnée dans des boites hermétiquement fermées a une

température inférieure a 10 °C.

Traitement d’acide et

1 1 d
0 g de la poudre ébullition sous agitation

de citron séché

Refroidissement

Filtration Séchage

Broyage

Figure 26: Image de les étapes d’extraction de la pectine par la méthode de
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2. Rendement :

Apres D’extraction, les pectines humides sont séchées a 60°C jusqu’a ce que leur
poids devienne constant, refroidies au dessiccateur, puis pesées au moyen d’une
balance de précision. Le rendement est exprimé en poids de pectines seéches
extraites a partir de 10g de matiére premiere (écorce de citron séché) le rendement

en pectine est calculé suivant 1’équation suivante :

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

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

(E) : le poids des écorces de citron séchées utilisées durant 1’extraction.

» Analyses physico-chimiques :

Les analyses effectuées dans cette partie se sont des comparaisons entre la pectine

extraite de citron et la pectine commerciale.

1. Teneur en humidité :

L’humidité est déterminée selon la méthode de ’AOAC, 1980. Une prise de 1g de la
pectine commerciale et la pectine de citron a été chauffé dans 1’étuve a 105°C

pendant 4h. La teneur en humidité a été exprimée en pourcentage H%

Le taux d’humidité est calculé par la relation suivante :

H%= [(M?-M?)] /[(M?-M")] *100
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M! : la masse du papier vide.

M? : la masse du papier +la prise d’essai avant le séchage. M? : la masse du papier +la
prise d’essai apres le séchage.

H : humidité.

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

MS%=100%-%H

2. Détermination du poids équivalent :

Le poids équivalent, la teneur en méthoxyle, et ’acide galacturonique sont déterminés
selon la méthode par Owens et al., 1952. La valeur du poids équivalent est utilisée
pour calculer la teneur en acide galacturonique. L’expérimentation est effectuée selon

le protocole suivant :

» Une prise d’essai de 0.5g de pectine commerciale et pectine de est ajoutée a Sml
d’éthanol.

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

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

» Une agitation rapide est appliquée pour s’assurer que la pectine soit bien solubilisée.
« La solution est titrée avec du NaOH (0.1N) avec une agitation jusqu’a ce que la
couleur (rouge de phénol) devient rose persistante pendant au moins 30 Secondes

et on note V1.

L’équation suivante est utilisée pour calculer le poids équivalent :
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Figure 27: Image du changement de couleur de solution vers le rose

3. Teneur En Méthoxyle :

La solution neutralisée obtenue précédemment est utilisée pour la détermination de la

teneur en méthoxyle (MeO).

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

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

* Ensuite, 25ml de HCI (0.25N) est ajoutée et la solution est titrée avec du NaOH
(0.IN) jusqu’au virage de la couleur de I’indicateur coloré (rouge de phénol) au rose

et on note V2.

Le calcul du teneur en méthoxyle est selon 1’équation suivante :

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

4. Teneur en acide galacturonique :

La teneur en acide galacturonique est calculée par 1’utilisation de la valeur de poids

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

(%) =

Ou : 176 : masse moléculaire de 1’acide uronique.

> Dosage des sucres solubles :

La concentration en oses neutres est déterminée selon la méthode de (Dubois et
Al, 1956), cette technique repose sur la réaction des dérivés du furfural (dérivés
Aldéhydiques du furane) issus de la dégradation des oses neutres sous 1’action des
Acides forts. Ces dérivés se condensent avec le phénol pour former des complexes de

couleur brun-jaune, dont I’absorbance est proportionnelle a la quantité d’oses neutres.

 Aldopentose Furfural
M4 3 ik
C—C’G CH———CH
|§-IH H |.H Milieu acide " " 3H.0
5 AL 2 50¢ = + 3
C\ ....... 49 1 a ohe C C
H’ OH OH\"E’H a chaud H\O/ '-\ﬁ/H
0 0
Aldopentose Furtural
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» Aldohexose 5-hydroxyméthyl-furfural

,,,,,

H. 4 ‘N4
c——ciot CH CH
OH H |} i Milieu acide ” ||
51iHS 2 xH: 5 + 3H0

6 O .t 1_H a chaud C c H
HO -H.C~ ofi OH::\C’ HOHC” o \ﬁ/

0 o)

Aldohexose S-hydroxyméthyl-furfural

Préparation de I’échantillon :

-on mélange lg de pectine commerciale et de pectine de citron avec 50ml d’eau

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

-puis le mélange subit un chauffage jusqu’a 1’ébullition pendant 30min avec le

maintien d’agitation

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

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

-on faire une lere filtration pour éliminer les protéines précipitées par I’acétate du

plomb.

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

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

» Dosage :

-a partir de Dextrait filtre on prend Iml qu’on mélange avec Iml de phénol (5%) et

5ml de H2S0O4 concentre :
-on chauffe pendant 10 a 15min avec le maintien d’agitation

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

témoin.

Une courbe d’étalonnage est préparée de la méme manicre que les échantillons
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pour permettre de déduire la concentration de notre substance dans 1’extrait. La
solution mere est a base du glucose a 0.5mg/ml, puis on la repartit dans des tubes

a essai comme suit :

1 |12 T3 |14 5 6
SM (glucose) (mi) | 0 0.1 02 |03 0.4 0.5
Eau (ml) 1 0.9 08 |07 06 0.5
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Ce chapitre expose les résultats relatifs a I’extraction de la pectine effectuée a partir de 1’écorce
de citron appartenant a la variété Citrus limon Lisbon.

» Taux de I’humidité d’écorce de citron :

L'humidité a été déterminée a partir de I'écorce déshydratée, une fois le poids stabilisé. Les

résultats obtenus sont illustrés dans la figure suivante.:

Taux d’humidité %

17%

83%

Humidité [ Matiére séche

Figure 28: Teneur en humidité relative a la matiere seche de I’écorce de citron

Dans la présente étude, la teneur en humidité de 1’écorce de citron (Citrus limon), variété Lisbon,
a été déterminée a 83 %. Cette valeur est légerement supérieure a celles généralement rapportées
dans la littérature pour les écorces d’agrumes. Par exemple, Sogi et al. (2013) ont observé une
teneur en humidité d’environ 70 % dans les écorces de pamplemousse (Citrus paradisi), tandis
que Duan et al. (2014) ont rapporté une plage allant de 67 % a 75 % pour différentes variétés de
mandarine (Citrus reticulata).

Nous avons également confronté nos résultats aux données issues d’une modélisation prédictive
de la teneur en humidité des écorces de citron Tahiti (Citrus latifolia) au cours du processus de
séchage. Selon Camilo et al (2025), cette modélisation réveéle une teneur en humidité de

93,38 %, valeur notablement plus ¢levée que celle obtenue dans notre étude.
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La teneur en eau du citron dépend principalement de la variété, du stade de maturité, des
conditions de culture, des méthodes de récolte et de stockage, ainsi que des méthodes
d’extraction et d’analyse (Naz et al., 2022).
» Extraction de pectine :
L’extraction de la pectine a été réalisée par traitement acide. Les résultats présentés dans cette
partie permettront de comparer la pectine organique extraite a la pectine commerciale issue de la
pomme.

1. Rendement :

Il s’agit de la quantité de pectine extraite a partir de la poudre séchée d’écorce de citron.

Les résultats obtenus sont présentés dans la figure suivante :

Rendement %

45%

55%

pectine (| autre

Figure 29: Rendement de la pectine extraite a partir d’écorce de citron

Les résultats indiquent que ce rendement atteint environ 45 % du poids sec de la poudre.

Selon I’étude de Lerotholi et al. (2011), une approche expérimentale basée sur une
conception factorielle a ¢ét¢ adoptée afin d’évaluer I’effet de divers paramétres-tels que la
température, la durée d’extraction, le pH et la taille des particules-sur I’extraction de la pectine a

partir de zestes de citron déshydratés. Les résultats ont révélé que chacun de ces facteurs
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influence de maniere significative non seulement le rendement en pectine, mais également son
degré d’estérification et la teneur en acide galacturonique, principal constituant de ce

polysaccharide.

Une méthode d'extraction de la pectine a partir de pelures de citron broyées repose sur un
processus de digestion acide suivi d'une étape de précipitation impliquant différents types
d'alcools. Selon cette approche, le rendement en pectine obtenu oscille entre 1,08% et 2,218% de
la matiére premicre, ce qui représente une efficacité d'extraction significativement inférieure a
celle rapportée dans nos travaux expérimentaux (Dambuza et Mabusela. 2024). De plus 1’é¢tude
réalisée par Elfihry et al. (2023) a évalué I’extraction de la pectine a partir de différentes écorces
de fruits (orange, citron, bigarade, coing et grenade), en utilisant principalement 1’hydrolyse
acide. Les rendements obtenus variaient entre 8,4 % et 29,4 %, avec les meilleurs résultats

observés pour 1’écorce d’orange (29,4 %) et de citron (29,2 %).

Dans notre étude, nous avons également eu recours au traitement acide comme méthode
d’extraction ; toutefois, les résultats obtenus révelent un rendement nettement plus élevé,
atteignant environ 45 % du poids sec de la matiere végétale. Cette différence significative
pourrait étre attribuée a plusieurs facteurs : une mati¢re premicre plus riche en pectine, des
conditions d’extraction mieux maitrisées (pH, température, durée), ou encore une méthode de

traitement plus performante.

2. Analyses physico-chimiques :

. Taux de I’humidité de la pectine :
Le taux d’humidité de la pectine extraite de citron ainsi que celui de la pectine commerciale

(issue de pomme) ont été calculés et sont présentés dans I’histogramme ci-dessous:
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Figure 30: Taux d’humidité de pectine citron et pectine commerciale apres séchage

Les résultats obtenus montrent que les différents échantillons analysés présentent des taux
d’humidité variables. La pectine de citron affiche un taux d’humidité d’environ 8% du poids sec,
tandis que la pectine commerciale ne contient aucune humidité (0 %). Ces variations dans les
taux d’humidité soulignent des différences significatives dans la composition et le traitement des

¢chantillons, ce qui peut avoir un impact sur leurs propriétés fonctionnelles et leur conservation.

Dans une ¢tude récente publiée en 2019, Einhorn-Stoll et Kunzek ont étudi¢ la dégradation
thermique de la pectine extraite des agrumes dans des conditions de stockage a haute température
(60 °C) et a une humidité relative de 80 % pendant quatre semaines. Les résultats ont montré que
la teneur en humidité disponible dans 1’échantillon joue un réle crucial dans 1’étendue de la
déméthoxylation de la pectine, ainsi que dans le type et I’intensité de la dépolymérisation des
chaines. L’étude a également révélé que certaines de ces réactions entrent en concurrence pour
I’eau présente, ce qui souligne ’importance de contrdéler ’humidité pendant le stockage afin de

préserver les propriétés structurales de la pectine.
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. Poids Equivalent :
L’objectif de cette expérience est de déterminer le poids équivalent de la pectine de citron

par rapport a la pectine commerciale. Les résultats obtenus sont présentés dans la figure suivante :

Poids équivalent
600
500
400

300 555.55

e R

100

Pectine citron Pectine com

Type de pectine

Figure 31: Evolution comparative du poids équivalent de pectine de citron et la pectine

commerciale

L’analyse révele que la pectine commerciale présente un poids équivalent de 333,33,

sensiblement plus faible que celui de la pectine issue de I’écorce de citron, estimé a 555,55.

Selon (Azad et al. 2014), le poids équivalent de la pectine de citron est fortement influencé par
le stade de maturation du fruit. Les échantillons prématurés présentent des poids équivalents
plus élevés, indiquant une meilleure qualité de pectine pour des applications industrielles
nécessitant des propriétés gélifiantes optimales. De plus ces résultats sont cohérents avec ceux
rapportés par Rolin (1993), qui a noté que les pectines extraites de matériaux initialement jeunes
ou quelque peu mirs ont généralement des équivalents pondéraux plus ¢élevés, indiquant une
dégradation moindre des chaines de galacturonane. De plus, Yapo et al. (2007) ont démontré

que les pectines d'agrumes extraits d'écorces fraiches et peu transformées présentent des
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caractéristiques physico-chimiques supérieures, telles que le poids équivalent et le degré

d'estérification. Ces comparaisons soutiennent la qualité prometteuse de I'extrait de pectine de

citron utilisé dans cette étude.

. Teneur en Méthoxyle :

La teneur en méthoxyle est un facteur clé influencant a la fois le temps et la capacité de

formation des gels de pectine. Les résultats obtenus sont présentés ci-dessous:

10

8.68%

Pectine citron

Teneur en méthoxyle %

7.44%

pectine com

Type de pectine

Figure 32: Teneur en groupes méthoxyles dans la pectine issue du citron et dans la pectine

industrielle

Les résultats obtenus montrent que la teneur en méthoxyle de la pectine extraite de I’écorce de

citron (8,68 %) est 1égérement supérieure a celle de la pectine commerciale (7,44 %). Ces deux

valeurs indiquent que les deux types de pectine appartiennent a la catégorie des pectines a haute

teneur en méthoxyle (HM), caractérisées par un taux de méthoxyle supérieur a 7 %.
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Selon Willats et al. (2006) et Combo et al. (2011), la teneur en groupes méthoxyles (MeO %)
est un parametre déterminant pour la capacité de gélification de la pectine. En effet, les pectines
a haute teneur en méthoxyle forment des gels en présence de fortes concentrations en sucre et a
pH acide, tandis que celles a faible teneur en méthoxyle (MeO <7 %) nécessitent la présence

d’ions calcium pour former des gels, méme en absence de sucre.

Ainsi, la pectine de citron analysée, avec sa teneur méthoxyle plus élevée que celle de la pectine
commerciale, pourrait présenter une meilleure aptitude a la gélification dans des conditions
acides et sucrées, ce qui peut étre un avantage dans certaines applications alimentaires. Cette
différence peut étre attribuée a I’origine naturelle et au mode d’extraction de la pectine de citron,

qui peut préserver davantage les groupements méthoxyles.

. Teneur en acide galacturonique :
L’estimation du pourcentage d’acide galacturonique a été calculée en fonction du poids

équivalent et du taux de méthoxyle. Le figure représente les résultats obtenus :

Teneur en acide galacturonique%o

100
80
60
95.04%
40 80.96%

20

Pectine citron Pectine com

Type de pectine

Figure 33: Teneur en acide galacturonique dans la pectine issue du citron et dans la
pectine industrielle
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L’analyse de la teneur en acide galacturonique (AG) a révélé des valeurs de 95 % pour
la pectine extraite de I’écorce de citron et de 80 % pour la pectine commerciale. Ces deux teneurs
sont nettement supérieures au seuil minimum de 65 %, exigé par les normes de qualité définies
par la FAO et confirmées par ’EFSA (European Food Safety Authority) pour qu’une pectine soit
considérée comme apte a un usage alimentaire (EFSA Journal, 2017). Cela signifie que les deux
pectines analysées répondent aux critéres de pureté exigés pour une utilisation commerciale.
L’acide galacturonique est le principal constituant structural de la chaine homogalacturonane de
la pectine, et sa teneur est généralement utilisée comme indicateur de la pureté et du degré de
raffinement du produit. Une teneur élevée en AG est souvent synonyme de meilleure qualité
fonctionnelle, notamment en ce qui concerne les propriétés de gélification, d’épaississement et
de stabilisation (Voragen et al., 2009).

La valeur de 95% obtenue pour la pectine de citron suggere une grande richesse en
polysaccharides uroniques, ce qui reflete un bon rendement d’extraction et peu d’impuretés
(protéines, sucres neutres, cendres, etc.). Cela confére a cette pectine un potentiel technologique
¢levé, comparable, voire supérieur, a certaines pectines industrielles, notamment pour les

formulations exigeant une forte capacité de gélification ou une stabilité accrue.

3. Dosage des sucres solubles :

Le dosage des sucres solubles contenus dans la pectine de citron et la pectine commerciale a été
effectué conformément a la méthode spectrophotométrique décrite par (Dubois et al. 1956). Le

glucose a servi de standard pour 1’¢laboration de la courbe d’étalonnage.
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Figure 34: Courbe d’étalonnage du glucose.

A partir de la courbe d’étalonnage et de I’équation obtenue a partir du graphe, nous avons
déterminé les concentrations en sucres solubles présentes dans la pectine de citron ainsi que

dans la pectine commerciale. Les résultats sont illustrés dans la figure ci-dessous :
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Figure 35: Concentration de sucres solubles dans la pectine de citron et la pectine

commerciale

La méthode phénol-acide sulfurique, initialement développée par Dubois et al. (1956), demeure

une référence incontournable pour le dosage colorimétrique des sucres totaux, y compris les

sucres solubles extraits des matrices complexes comme la pectine. Cette technique repose sur la

réaction des sucres avec 1’acide sulfurique et le phénol, produisant une coloration dont I’intensité

est proportionnelle & la concentration en sucres. Le glucose est couramment utilis¢é comme

standard d’étalonnage, ce qui permet une quantification précise et reproductible.

La pertinence de cette méthode ont été confirmées par des études plus récentes, notamment

celles de Masuko et al. (2005) et Yang et al. (2022), qui ont validé son efficacité pour I’analyse

des polysaccharides et des sucres solubles dans différents types d’échantillons biologiques et
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alimentaires. Ces travaux modernes ont aussi permis d’adapter la méthode aux technologies

spectrophotométriques actuelles, améliorant ainsi sa sensibilité et sa rapidité d’exécution.

Les calculs des concentrations en sucres solubles dans notre étude révélent que la teneur en
sucres de la pectine extraite de citron (0,086 mg/ml) est plus élevée que celle de la pectine
commerciale (0,039 mg/ml). Cette différence pourrait s’expliquer par la nature méme des
pectines extraites, ou la pectine de citron, étant moins purifiée, peut contenir davantage de sucres
neutres ou d’impuretés solubles, tandis que la pectine commerciale, souvent plus raffinée,

présente une teneur plus faible en sucres libres.
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Dans le contexte actuel de développement durable et de réduction des déchets agroalimentaires,
la valorisation des coproduits issus de I’industrie fruitiére suscite un intérét croissant. Parmi ces
coproduits, les écorces d’agrumes représentent une source potentielle de composés bioactifs,
notamment la pectine, largement utilisée dans les industries alimentaire, pharmaceutique et

cosmétique.

C’est dans cette optique que la présente étude s’est focalisée sur I’extraction de la pectine a partir
des écorces de citron, plus précisément de la variété Citrus limon Lisbon. Le protocole
d’extraction mis en ceuvre s’est articulé autour de quatre étapes fondamentales : I’extraction
acide, la précipitation, la séparation et le séchage. L’emploi d’un traitement acide comme
méthode d’extraction s’est révélé particulierement efficace, mettant en évidence le fort potentiel

de ce sous-produit agroalimentaire en tant que source naturelle de pectine.

Ce travail nous a permis d’isoler, de caractériser physico-chimiquement et d’évaluer la pectine
extraite, en la comparant a une pectine commerciale issue de la pomme, dans le but d’apprécier

sa qualité et ses propriétés fonctionnelles.

La pectine extraite de I’écorce de citron Lisbon présente un rendement €levé de 45 %, mettant en
¢vidence l'efficacité du procédé d’extraction et la richesse de cette mati¢re premiére. Comparée a
la pectine commerciale, la pectine de citron naturel se distingue par une humidité, un poids
équivalent et un taux de groupements méthoxyl plus élevés, ce qui suggere de meilleures
capacités gélifiantes, notamment en milieu sucré et acide. Ces différences s’expliquent
¢galement par le caractére moins transformé de la pectine naturelle et par la méthode
d’extraction utilisée, qui permet de mieux préserver les propriétés originales de la molécule. Sa
teneur en acide galacturonique, avoisinant les 95 %, témoigne d’une excellente pureté, gage de
qualité pour les applications industrielles. De plus, le dosage des sucres solubles met en évidence
une concentration relativement ¢levée dans la pectine issue du citron. Cette teneur accrue
s’explique par le fait que la pectine naturelle conserve une fraction plus importante de sucres
solubles, en raison d’un processus d’extraction moins raffiné, reflétant ainsi une composition

plus brute comparée a celle de la pectine commerciale, qui est hautement purifice.

En conclusion, I’ensemble des résultats obtenus confirme la haute qualité de la pectine extraite
du citron ainsi que son fort potentiel technologique dans diverses formulations alimentaires.

Grace a ses excellentes propriétés fonctionnelles — notamment sa capacité gélifiante, sa pureté
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¢levée et sa richesse en composés méthoxylés — cette pectine se présente comme un ingrédient
particulierement adapté a de nombreuses applications, telles que les confitures, gelées, produits
laitiers, ou encore les alternatives végétales, ou la texture, la stabilit¢ et la naturalité sont
essentielles. Par ailleurs, I'utilisation de coproduits issus de I’industrie des agrumes comme
matiere premicre s’inscrit dans une démarche écoresponsable et durable, renforgant a la fois la

valeur environnementale et I’intérét industriel de cette ressource naturelle.
Il est important de compléter et d'approfondir cette étude pour apporter des renseignements sur :

> Evaluer l’activité antioxydante de la pectine extraite afin de déterminer son potentiel

fonctionnel et ses applications en tant qu’agent bioactif.

» Explorer D’efficacité de méthodes alternatives d’extraction, telles que I’extraction par

ultrasons ou micro-ondes, pour optimiser le rendement et la qualité de la pectine extraite.

> FEtendre 1’étude a d’autres variétés de citron afin de comparer les rendements et les

caractéristiques physico-chimiques des pectines obtenues.

» Améliorer les analyses physico-chimiques en intégrant des techniques avancées pour une

caractérisation plus précise des propriétés structurales et fonctionnelles de la pectine.
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Résumé

Résumé :

Le présent travail a été consacré a I’extraction, la caractérisation physico-chimique et I’évaluation fonctionnelle de la pectine issue des écorces de citron de variété Citrus
limon Lisbon, dans une optique de valorisation des coproduits agroalimentaires. L’extraction a été réalisée selon un protocole en quatre étapes : extraction acide,
précipitation, séparation et séchage. Cette méthode a permis d’obtenir un rendement élevé de 45 %. Les propriétés physico-chimiques de la pectine extraite ont été
comparées a celles d’une pectine commerciale issue de la pomme. Les résultats ont révélé une teneur en humidité plus importante, un poids équivalent plus élevé, ainsi
qu’un taux de groupements méthoxyles supérieur, suggérant une structure plus méthylée. De plus, la teneur en acide galacturonique avoisinant les 95 % satisfait les normes
de qualité requises pour les applications industrielles. La concentration en sucres solubles s’est également révélée plus élevée que celle de la pectine de référence. En résumé
ces résultats confirment la qualité technologique de la pectine extraite, soulignant son intérét pour diverses applications industrielles, notamment dans les formulations

alimentaires.

Mots clés: pectine, extraction, citron, variété lisbon, pectine commerciele, valorisation, agrumes.

Abstract:

This work focused on the extraction, physicochemical characterization, and functional evaluation of pectin obtained from the peels of Citrus limon Lisbon variety, with the
aim of valorizing agri-food by-products. The extraction was carried out following a four-step protocol: acid extraction, precipitation, separation, and drying. This method
yielded a high extraction rate of 45%. The physicochemical properties of the extracted pectin were compared with those of a commercial apple-derived pectin. The results
revealed a higher moisture content, a greater equivalent weight, as well as a higher degree of methoxyl groups, suggesting a more methylated structure. Additionally, the
galacturonic acid content was close to 95%, meeting the quality standards required for industrial applications. The concentration of soluble sugars was also found to be
higher than that of the reference pectin. In summary, these findings confirm the technological quality of the extracted pectin, highlighting its potential for various industrial

applications, particularly in food formulations.

Keywords: pectin, extraction, lemon, Lisbon variety, commercial pectin, valorization, citrus.
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