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PROCEDE DE FABRICATI D’UN _EXTRAIT D’ ES N
PECTINE, ET EXT OBTENU P PROCEDE.

L’invention concerne un procédé pour la fabrication d’un extrait d’agrume riche en
pectine. Elle se rapporte également & I’extrait susceptible d’étre obtenu par ledit

procédé. Elle s’étend aussi aux boissons incorporant 1’extrait.

Dans la suite de la description et dans les revendications, le terme « agrumes » désigne

notamment mais de fagon non limitative, les fruits du type oranges, citrons, pomelos

Le document FR-A-2 731 588 décrit une composition pour stabiliser des boissons a
base de fruits, dont notamment le jus d’orange. En effet, de dernier contient une
certaine quantité de pulpe qui a tendance & sédimenter au cours du temps, en faisant
une composition dite « instable ». C’est la raison pour laquelle il est nécessaire pour
rendre au jus tout son ardme de méme que pour uniformiser son aspect, d’agiter le jus
de fruit avant sa consommation. L’agent stabilisant proposé consiste en une
composition a base de pectines et d’alginates qui est ajoutée a 1’ardme orange pendant
la préparation de la boisson permettant ainsi le maintien de la pulpe en suspension.
Cette solution présente donc I’inconvénient de requérir un agent stabilisant externe
d’origine non naturelle, qui doit &tre rajouté extemporanément pendant la préparation

de la boisson.

Le document WO 99/47008 tend & résoudre le probléme de l’origine de 1’agent
stabilisant. Il part tout d’abord du constat selon lequel la peau des agrumes est trés
concentrée en pectines. Il est en outre indiqué que les pectines présentent des propriétés
stabilisantes des particules solides. En conséquence, ce document décrit un procédé
selon lequel un mélange de parties d’agrumes et en particulier de peau, de jus et de
noyau, est soumis a une extraction aqueuse conduisant a 1’obtention d’un extrait
aqueux contenant des particules solides. L’extrait est ensuite séparé de ses grosses
particules de telle sorte & obtenir une liqueur comprenant jusqu’a 15 %, de préférence
entre 1 et 5 % de pulpe en poids. La liqueur est ensuite soumise a 1’action d’une
enzyme pectolityque permettant de diminuer le poids moléculaire des pectines
présentes dans la liqueur pour les rendre solubles et tensioactives. On procéde ensuite a
une étape de pasteurisation puis de centrifugation. Si ce procédé permet d’améliorer le
maintien en suspension de la pulpe présente dans la liqueur, la teneur en pectine

(10000 a 20000 mg/litre) est encore trop faible pour obtenir une stabilité satisfaisante a
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long terme de la composition. En outre et surtout, ’extraction aqueuse ne permet pas
de solubiliser directement les pectines de sorte qu’il est nécessaire de procéder a un
traitement enzymatique ultérieur.

Le probléme que se propose de résoudre 1’invention est donc de développer un procédé
de fabrication d’extrait d’agrume qui permette d’extraire directement les pectines

solubles et ce, dans des quantités importantes.

Un autre probleme que se propose de résoudre ’invention est de développer un
procédé de fabrication d’extraits, dont la teneur en pulpe puisse varier jusqu'a des
teneurs €levées, de I’ordre de 1 4 2.5 % en poids.

Pour ce faire, I'invention propose un procédé pour la fabrication d’extraits d’agrumes
riche en pectines solubles, selon lequel :

« on chauffe ’agrume entier a coeur & une température inférieure 4 110° C ;

« on soumet en moins de 3 secondes, I’agrume chauffé a une pression réduite ;

» enfin, on traite le produit obtenu de maniére & conduire & un extrait plus ou moins

riche en pulpe.

Les demandeurs ont en effet constaté que de fagon tout a fait surprenante, le fait
d’appliquer une pression réduite en un temps inférieur a 3 secondes 4 un agrume entier
chauffe, permettait de dégrader les parois cellulaires de 1’albedo de la peau de P’agrume
et concomitamment d’extraire les pectines solubles non volatiles présentes dans ledit
I’albedo, dans des quantités importantes. Pour mémoire, la peau des agrumes comprend
deux parties distinctes. La partie externe dénommée « flavedo » contient la majorité
des huiles essentielles et des ardmes volatils tandis que la partie interne, dénommée
«albedo » contient essentiellement des pectines solubles. En d’autres termes, non
seulement les pectines présentes dans I’extrait final sont extraites directement sans
nécessiter d’étapes complémentaires et sont 100% naturelles, mais en outre, leur
proportion importante permet d’améliorer la stabilité a long terme de 1’extrait et ce,
méme pour des quantités importantes de pulpe. Par ailleurs, le procédé de Pinvention
présente 1’avantage d’étre conduit sur des agrumes entiers, c’est-a-dire des agrumes

n’ayant subi aucune détérioration physique et oxydation.

La combinaison du chauffage, la température de 1’agrume & coeur étant

avantageusement comprise entre 60 et 90° C, de préférence égale a 80° C, avec la
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mise sous pression réduite, de préférence inférieure a 0,075 bar absolu, en un temps
inférieur a 3 secondes, avantageusement en moins de une seconde, conduit aux
phénomenes suivants. La mise sous vide brutale provoque une évaporation instantanée
de I’eau de constitution de ’agrume, ce qui entraine une dégradation totale ou partielle
des tissus de I’agrume due a la création de micro-canaux intercellulaires, favorisant
extraction de composés colorants et de polysaccharides, en particulier les pectines.
Elle provoque également une inhibition des enzymes endogénes due au blanchiment
des fruits, lequel permet d’éviter les phénomeénes de brunissement enzymatique. La
combinaison de la chaleur et de la mise sous pression réduite brutale, conduit
également a un prébroyage dii a ’évaporation instantanée d’une partie de I’eau de
constitution. Enfin, la mise sous pression réduite provoque un refroidissement
immeédiat du matériel végétal dii a un brusque retour a I’équilibre thermodynamique, en
pratique de 90°C a environ 40°C. Si le passage rapide sous pression réduite constitue
un des éléments essentiels du procédé, ladite pression peut étre maintenue pendant une

durée variable, en pratique comprise entre 3 et 4 secondes.

Dans une forme de réalisation avantageuse, ’eau de constitution évaporée lors de la
mise brutale sous pression réduite est condensée, par exemple par I’intermédiaire d’un
échangeur a surface, puis récupérée sous forme d’eau aromatique. Cette eau
aromatique, représentant environ 8 % de la masse du produit, contient différentes
familles de composés, notamment de nombreux hydrocarbures terpéniques qu’il est
nécessaire d’éliminer. On soumet donc I’eau aromatique a divers traitement de
purification, par exemple a une distillation de fractionnement sur colonne. L’eau

aromatique alors traitée peut étre réintroduite éventuellement dans 1”extrait final.

Comme déja dit, le produit obtenu a I’issu des étapes de chauffage puis de mise sous
pression réduite brutale, est ensuite traité en fonction de la teneur en pulpe souhaitée
dans Dl’extrait final. La pulpe est constituée des parois cellulaires issues de la
dégradation de I’albédo lors de la mise sous pression réduite brutale de I’agrume. Cette
pulpe peut rentrer dans la composition de I’extrait final dans des teneurs variables, en

fonction du mode de séparation de la dite pulpe.

Ainsi, dans une premiére forme de réalisation, pour obtenir un extrait d’agrume
présentant ’aspect d’un jus c’est a dire trés pauvre en pulpe, le traitement consiste en
un pressage, avantageusement conduit & pression atmosphérique. Cependant la teneur

en pulpe de I’extrait peut varier en fonction du mode de pressage. En pratique, les jus
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d’agrumes obtenus a I’issu du procédé de I’invention comprennent une teneur treés

faible en pulpe, inférieure a 0,2 % en poids.

Dans une seconde forme de réalisation, pour obtenir un extrait d’agrume riche en
pulpe, présentant la consistance d’une purée ci apres dénommée « purée pectique », le
traitement consiste en un raffinage. Par le terme « raffinage », on désigne une opération
consistant & passer le produit obtenu a travers une grille ou €quivalent dont la taille de
la maille permet le passage d’une plus ou moins grande partie de la pulpe.
Avantageusement, le raffinage est effectué sous vide de sorte a diminuer la teneur en
oxygene dans le produit raffiné. En pratique, la purée d’agrume obtenue a I’issue du
procédé de I’invention contient entre 1 et 2,5 % de pulpe en poids de la matiére humide

traitée.

Comme déja dit, I'un des intéréts du procédé est de parvenir a extraire directernent les
pectines solubles et ce en grande quantité. Les demandeurs ont constaté que la teneur
en pectine soluble dans I’extrait final était importante dans la purée et le jus. En
pratique, le jus obtenu par pressage contient entre 0,3 et 1,8 % de pectines solubles en
poids de la matiére humide traitée. De méme, la purée obtenue par raffinage contient
entre 0,5 et 2,5 % de pectines solubles en poids de la matiére humide traitée.

La teneur en pectines solubles (P.S.) et en parois cellulaires (P.C.) ou pulpe dans les
purées, est variable selon les fruits : ainsi, pour le citron, P.S. est voisin de 2 % et P.C.
est voisin de 2 %. ; pour les oranges Valencia, P.S. est voisin de 1 % et P.C. voisin de
2,5 % ; pour les pomelos, P.S. est voisin de 0,5 % et P.C. voisin de 1 %, les proportions
etant indiquées par rapport au poids humide du produit traité et pour un chauffage a

ceeur du fruit a 80° C, avant mise sous pression réduite brutale.

L’invention concerne également les boissons incorporant les extraits susceptibles
d’étre obtenus a I’issue du procédé sous forme de jus ou de purées. De telles boissons

résultent de 1’addition d’eau et de produits édulcorants aux extraits obtenus.

Par ailleurs, dans I’hypothése ot les agrumes ont subi un certain nombre de traitements
pendant leur culture ou stockage, notamment des traitements par pesticides, ou que le
flavedo est hétérogeéne ou ne comporte pas de composés extractibles intéressants, il
devient obligatoire, avant chauffage puis mise brutale sous pression réduite, d’éliminer

la partie externe de la peau constituée par le flavedo. L’élimination du flavedo peut étre
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effectuée de différentes maniéres, en particulier par grattage ou pelage de ’agrume.
L’opération de grattage entraine en pratique 1’élimination d’une petite partie de
’albedo.

Dans une forme de réalisation avantageuse, le mélange flavedo-albedo provenant du
grattage peut €tre trait¢ séparément pour en récupérer les eaux aromatiques aprés
purification par distillation, absorption, décantation, de maniére a sélectionner des
composés aromatiques volatils. Ces fractions aromatiques peuvent étre réintroduites
totalement ou partiellement aux jus ou purées obtenus & I’issue du procédé de

I’invention.

En revanche, ’étape de grattage préliminaire n’est pas requise lorsque 1’agrume ne
présente pas sur sa surface de résidus du type pesticides ou fongicides ou qu’il
comporte des composés extractibles intéressants (couleur et polyphénols). Plus
précisément, les agrumes ne sont pas grattés si les composés majeurs contenus dans le
flavedo peuvent apporter un intérét organoleptique au produit. Une partie des huiles
essentielles contenues dans le flavedo sera récupérée avec les eaux aromatiques (phase
oléique supérieure). Une partie de ces composés aprés purification pourra étre
réintroduite au produit. Suivant le type d'agrume (citron, orange, pomelos), le
traitement par montée en température et mise en dépression rapide permet d'obtenir des
rendements en huiles essentielles variant de 1,7 & 2,5 litres par tonne de fruit entiers.
Ces huiles ont des compositions classiques et ont en ce sens une teneur trés élevée en

limonéne (plus de 95 % dans les huiles essentielles de pomelos).

Selon une autre caractéristique du procédé de I’invention, 1’ensemble des traitements

peut étre effectué soit en continu soit en discontinu.

L’invention concerne également 1’extrait d’agrume susceptible d’étre obtenu par le

procédé ci-avant décrit.

Elle a également pour objet une purée d’agrume comprenant entre 0,5 et 2,5 % de
pectines solubles et entre 1 et 2,5 % de pulpe en poids de la matiére humide traitée.

Elle se rapporte enfin a un jus d’agrume comprenant entre 0,3 et 1,8 % de pectines

solubles en poids de la matiére humide traitée.
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L’invention et les avantages qui en découlent ressortiront mieux de I’exemple de
réalisation suivant a I’appui des figures annexées.

La figure 1 et un diagramme représentant les différentes étapes du procédé de
I’invention.

La figure 2 est un tableau comparatif des caractéristiques physico-chimiques des
purees de I’invention et des jus traditionnels.

La figure 3 est un tableau comparatif des caractéristiques biochimiques des purées de

P'invention et des jus traditionnels.

Les citrons mis en ceuvre dans cet exemple sont de variété Portofiori (Espagne), les
oranges de variété¢ Valencia (Espagne) et les pomelos de variété Cavendish (Israél). Ils
ont des masses moyennes respectivement égales a 158 + 23 g, 181 £31 g. et379 +
47g.

Comme présenté dans le diagramme de la Figure 1, ces agrumes traités ont subi, dans
une premiere €tape, un pelage partiel en utilisant une gratteuse de fruit (type Polycitrus
d'INDELICATO). Ce traitement permet de retirer le flavedo ainsi qu'une partie de
I'albedo. Il s'en suit 1'élimination de la majorité des huiles essentielles, des pesticides et
des fongicides contenus dans le flavedo ainsi qu'une partie des composés contenus
dans l'albedo. Ce traitement entraine une perte totale en masse du fruit variant de 0,5 %
pour les pomelos 2 5 % pour les citrons (2 % pour les oranges). Les composés
aromatiques contenus dans le flavedo (majoritairement des huiles essentielles et des
composés terpéniques) pourront étre récupérés par distillation et fractionnés sur

colonne pour étre réintroduits dans les jus ou les purées avant le conditionnement final.

Dans une deuxiéme étape, les fruits entiers grattés sont traités par mise sous pression
réduite brutale. Plus précisément, Ils sont introduits dans une chambre d'étuvage ot ils
sont chauffés a 80° C & cceur puis brutalement introduits (temps d'ouverture de la
vanne pneumatique inférieur 4 1 seconde) dans une chambre de détente ol régne un

vide poussé inférieur a 0,075 bar absolu.

Les eaux de conmstitution vaporisées sont, par utilisation d'un échangeur & surface,
condensées puis récupérées sous forme d'eaux aromatiques (10 % environ en masse du
produit). Ces fractions aromatiques contiennent différentes familles de composés avec
notamment de nombreux hydrocarbures terpéniques. Elles pourront étre recupérées par

distillation et fractionnées sur colonne.
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Les produits issus de la mise sous pression réduite brutale peuvent subir 2 voies
technologiques différentes. La premiére voix fait appel a un pressage du produit afin de
diminuer la teneur en pulpe finale et d'obtenir des jus pectiques d'agrumes. La
deuxiéme solution consiste a raffiner ces produits (raffineuse de type PH3/Auriol
munie d'une grille cylindrique (perforation de 1 millimétre de diameétre)) et a obtenir
des purées pectiques d'agrumes (trés riches en pulpe). Ce raffinage est effectué sous
vide afin de diminuer la teneur finale en oxygéne dans les produits raffinés. Les
premiére et secondes étapes du procédé induisent une premiére réduction de la teneur
en oxygeéne (le produit obtenu a I’issue des deux étapes a une teneur en oxygene
d'environ 30 %) par l'effet du vide poussé et le raffinage sous vide entraine une
diminution de la teneur en oxygene jusqu'a environ 5 %. Cette faible teneur en oxygeéne

limite les phénoménes d'oxydation et donc de brunissement non-enzymatique.

Les jus ou purées peuvent ensuite étre additionnés a de I’eau ou du sucre afin d'obtenir
des boissons a viscosité moindre due a des teneurs en pulpe (fragments de parois
cellulaire) et en pectines plus faibles. Les boissons, jus ou purées sont enfin

homogénéisés, pasteurisés puis conditionnés.

L'utilisation du raffinage pour obtenir des purées permet d'obtenir des rendements
d'extraction supérieurs a ceux traditionnellement obtenus par les procédés classiques
d’obtention de jus par pressage des vésicules & jus, sans incorporation de peau

d’agrume, du type de ceux développées par FMC corporation.

Ainsi le traitement des citrons selon le diagramme de la Figure 1 permet d'obtenir un
rendement d'extraction final en purée (c'est & dire aprés grattage, chauffage, mise sous
pression réduite brutale et raffinage) de 61 %. Le rendement moyen en jus obtenu par
un procédé traditionnel est de 35 % environ (avec des valeurs variant de 27 a 43 %
selon la taille et la variété des citrons). Le rendement en purée pectique de citron
obtenu par ce nouveau procédé est donc presque 2 fois supérieur a celui de procédés

d'extraction traditionnels.

Le traitement des oranges par ce nouveau procédé permet d'obtenir un rendement de 60
%. L'utilisation dans l'industrie des procédés traditionnels permet selon la taille des

oranges et le procédé utilisé, d'obtenir des rendements de 50 % environ.
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Enfin concernant les pomelos, un rendement de 60 % est atteint alors que les procédés
traditionnels permettent d'obtenir des rendements variant de 45 4 55 % selon la taille

des pomelos et le procédé utilisé.

Cette augmentation du rendement dans les 3 cas est due a l'incorporation d'une partie
de I'albedo du fruit dans le jus. L'albedo est dégradé lors du traitement par mise sous

pression réduite brutale; celui-ci est incorporé au jus lors du raffinage du produit.

Les caractéristiques physico-chimiques des purées obtenues par l'ensemble des
traitements : pelage partiel, mise sous pression réduite brutale, raffinage (cf. Figure 1)
ainsi que celles des jus obtenus par utilisation d'un procédé traditionnel sont présentées

sur la figure 2.

La purée de citron, obtenue par les traitements désignés dans la Figure 1, a un pH de
2,85 et une acidité titrable de 53,6 mEq. pour 100 g. de produit. Par comparaison un jus
de citron traditionnel a un pH de 2,50 et une acidité titrable de 84,0 mEq. pour 100 g.
de produit.

La purée d'orange, obtenue par ces traitements (Figure 1), a un pH de 3,60 et une
acidité titrable de 15,8 mEq. pour 100 g. de produit. Par comparaison, un jus d'orange
traditionnel a un pH de 3,54 et une acidité titrable de 17,0 mEq. pour 100 g. de produit.

De méme la purée de pomelos, obtenue par ces traitements (Figure 1), a un pH de 3,65
et une acidité titrable de 13,1 mEq. pour 100 g. de produit. Par comparaison un jus de
pomelos traditionnel a un pH de 3,25 et une acidité titrable de 13,0 mEq. pour 100 g.
de produit.

L'acidité plus faible des purées obtenues comme décrit précédemment dans la Figure 1
par rapport a des jus obtenus de maniére traditionnelle est due a l'addition d'albedo
dans les produits lors des étapes de mise sous dépression rapide et de raffinage.
L'albedo des agrumes a un pH variant de 4 4 4,5 et une acidité titrable faible (due & une
faible teneur en acides organiques dans l'albedo) en comparaison des valeurs obtenues

dans les jus contenus dans les segments.

L'¢tude de couleur effectuée en utilisant un chromametre (Minolta, CR-A70) en mode

(L, a, b) sur les différents produits est présentée dans le tableau de la figure 2.
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L'intensité de clarté des produits suit la valeur croissante du paramétre L et l'intensité
de la couleur jaune (particuliérement recherchée dans les jus et purées d'agrumes) suit

la valeur croissante du paramétre b.

Les purées de citron, d'orange et de pomelos obtenus par le procédé décrit dans la
Figure 1 ont des valeurs de L respectivement égales & 59,6; 58,8; 44,9 alors que les jus
de citron, d'orange et de pomelos ont des valeurs de L respectivement égales & 40,9;
49,0; 34,1. Les purées d'agrumes ont donc une teinte plus claire comparée 4 celle de jus

traditionnels.

Les purées de citron, d'orange et de pomelos ont des valeurs de b respectivement égales
a 10,5; 40,7; 20,5 alors que les jus de citron, d'orange et de pomelos ont des valeurs de
b respectivement égales a 2,3; 24,6; 2,5. Les purées d'agrumes sont caractérisées en ce

qu'elles ont une couleur jaune plus intense.

Au final, les couleurs des purées de citron, d'orange et de pomelos sont caractérisées
b ¢

par une teinte claire et un jaune intense.

Les matiéres seches des purées et des jus ont été déterminées par gravimétrie et les

extraits secs solubles par réfractomeétrie (Réfractomeétre 0-32 °Brix).

Les purées de citron, d'orange et de pomelos ont des pourcentages de matiére séche par
rapport a la matiere humide respectivement égaux a 11,6; 13,1 et 12,6 % (cf. figure 2)
alors que les jus traditionnels ont des pourcentages de matiére séche nettement
inférieurs (respectivement 8,5; 7,0 et 9,6 %). Ces valeurs nettement supérieures dans
les purées traitées comme indiqué dans la Figure 1 sont attribuées a une teneur
supérieure en fragments de parois cellulaires (pulpe). Le traitement par mise sous
pression réduite brutale et le raffinage sont concomitamment responsables de cette
nette augmentation de matiere séche : une partie de l'albedo (particulierement riche en

parois cellulaires) a ét€ incorporée dans le produit lors de ces 2 étapes.

De méme, les purées de citron, d'orange et de pomelos ont des pourcentages d'extrait
sec soluble par rapport a la matiere humide respectivement égaux a 10,0; 10,1 et 11,0
% alors que les jus traditionnels ont des pourcentages d'extrait sec soluble nettement
inférieurs (respectivement 7,4; 6,1 et 9,1 %). Ces valeurs trés nettement supérieures

dans les purées sont due a une forte valeur de l'extrait sec soluble dans I'albedo (forte
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teneur en sucres et en pectines solubles) dont une partie est incorporée au produit lors
des traitements de chauffage/mise sous pression réduite et de raffinage.

Les produit finis ont de part leur consistance, leur viscosité et leur teneur en pulpe, les

caractéristiques rhéologiques d'une purée qui sont décrites ci-dessous.

Les viscosités des purées ont été déterminées par utilisation d'un viscosimeétre Haake
(modéle 550) muni d'un module MV-DIN.

Ces 3 produits ont un comportement rhéo-fluidifiant et ne sont pas thixotropiques. La
viscosité apparente mesurée a vitesse constante (100 rad.s™) varie de 21 Pa.s pour la
purée de citron & 260 mPa.s pour la purée de pomelos (820 mPa.s pour la purée
d'orange). Par comparaison, on obtient des valeurs inférieures a 2,5 mPa.s dans le cas

des jus d'agrume obtenus par un procédé traditionnel.

Ces tres grandes différences de viscosité sont principalement attribuées aux trés fortes
teneurs en parois cellulaires et en pectines solubles dans les purées obtenus par ce

nouveau procédé.

Le seuil d'écoulement de ces purées suit le méme classement avec des valeurs
respectivement égales a 70, 15 et 7 Pascals pour les purées de citron, d'orange et de
pomelos. Ces valeurs de seuil sont suivant la nature de la purée comparables & celles
obtenues par exemple pour une péte de chocolat (~ 15 Pascals) ou une purée de tomate
(~ 30 Pascals).

La consistance de ces purées déterminée en utilisant un consistométre de Bostwick, est
proportionnelle a la distance parcourue par la purée sous l'effet de son propre poids
(100 g.) en 30 secondes sur une surface horizontale. La purée la plus consistante est
celle provenant du citron (d = 2 cm) tandis que celle provenant de l'orange et du
pomelos sont légérement plus fluides (respectivement d = 5,5 cm et d = 9 cm). La
consistance des jus obtenus de maniére traditionnelle n'a pu &tre mesurée : ces jus n'ont
aucune consistance en raison de leur faible teneur en fragments de parois cellulaires et

en pectines solubles.
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L'absence d'huile essentielle dans les purées finales peut-étre doublement Justifiée :

- la majeur partie des huiles essentielles contenue dans le flavedo des agrumes (partie
jaune vif riche en glandes a huiles essentielles) a été partiellement retirée lors du
passage sur la gratteuse de fruits (type Sfumatrice, Polycitrus ou Citrorap),

- les huiles essentielles encore présentes aprés grattage partiel du flavedo sont
vaporis€es lors du passage en pression réduite brutale et sont donc récupérées dans les
eaux aromatiques. Cette étape permet non seulement une déstructuration du matérie]
végetale mais aussi une élimination totale des huiles essentielles encore contenues dans

le flavedo.

Les résultats concernant les teneurs en MIA, en pectines solubles ainsi que leurs

teneurs en acide galacturonique sont présentés dans le tableau de la figure 3.

Les teneurs en fragments de parois cellulaires et en pectines solubles de ces produits
ont été déterminées par la méthode de précipitation & I'éthanol a 80 % (M.IA. :
Matériel Insoluble dans I'Alcool).

Les M.IA. constitués principalement de fragments pariétaux et de pectines solubles
sont présents en tres fortes proportions dans les purées issues des traitements de la
Figure 1 avec des valeurs croissantes de 1,6 % (par rapport 2 la matiére humide) dans
la purée de pomelos, 3,4 % dans la purée d'orange et 3,8 % dans la purée de citron. Les
pourcentages moyens en acide galacturonique qui traduisent la pureté de ces

composants polysaccharidiques sont égaux a 30 % environ.

A Tinverse, les jus traditionnels ont de faibles teneurs en matériel insoluble dans
l'alcool avec des valeurs dans les 3 jus inférieures & 0,6 %. De plus, la pureté de ces
polysaccharides en acide galacturonique est faible avec des valeurs se situant autour de

10 % dans les 3 jus traditionnels.

Le traitement par mise sous pression réduite brutale permet donc d'obtenir des produits
beaucoup plus riches en fragments de parois cellulaires avec des teneurs plus

importantes en polysaccharides pectiques.

Les teneurs en pectines solubles sur les matériels insolubles dans I'alcool (M.LA)
obtenus a partir des purées d'agrumes ont été déterminées dans 2 conditions
d'extraction différentes : en milieu faiblement acide a température ambiante (pH 4;
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20°C) et en milieu fortement acide a chaud (pH 1,5; 90°C). Ces teneurs sont
respectivement égales a 0,77; 0,41 et 0,23 % pour les purées de citron, d'orange et de
pomelos dans le cas d'une extraction & pH 4, 20°C. Dans le cas d'une extraction plus
forte (pH 1,5, 90°C), les teneurs en pectines solubles sont logiquement, nettement
supérieures avec des teneurs respectivement égales a 1,84; 1,06 et 0,56 % dans les
purées de citron, d'orange et de pomelos. Les teneurs en acide galacturonique de ces

pectines se situent entre 50 et 70 %.

Les teneurs en fragments de parois cellulaires sont déterminées aprés extraction a pH 4,
90°C en considérant que la totalité des pectines solubles a alors été extraite. Ces
teneurs sont logiquement plus faibles dans le cas du M.I.A. de pomelos (1,04 %) et
sont respectivement égales & 1,96 et 2,33 % dans le cas des M.L.A. de purée de citron et

d'orange.

Les teneurs en pectines solubles n'ont pas été déterminées sur les jus traditionnels en
raison des trop faibles quantités de pectines qui auraient été obtenues (inférieur a 0,1 %

dans les 3 jus traditionnels).

Les teneurs élevées en M.ILA. et en pectines solubles dans les purées d'agrumes
obtenues a partir des traitements présentés dans la Figure 1 sont directement corrélées a

la haute viscosité et la haute consistance de ces purées.

Concernant les jus pectiques obtenus par pressage apres 1'étape de mise sous pression
réduite brutale, les teneurs en parois cellulaires sont trés faibles et varient en fonction
du type de pressage. Les teneurs en pectines solubles sont par contre proches de celles
des purées et varient de 0,5 % pour le jus pectique de pomelos a 1,5 % pour le jus

pectique de citron (cas d'une extraction a pH 1,5; 90 °C).

Des tests effectués par un jury d'analyse expert nous indiquent les caractéristiques
organoleptiques de ces 3 purées :

- les couleurs des purées sont agréables, claires avec des couleurs jaunes vifs intenses
en particulier dans les purées d'orange et de pomelos.

- la flaveur dans les 3 produits est semblable a celle d'un jus pressé traditionnellement
mais avec une fraicheur légérement moins marquee,

- aucune note de cuit n'est observée, révélatrice d'un chauffage trop intense, dénaturant

les caractéristiques aromatiques initiales,
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- l'acidit¢ en bouche en particulier dans les purées de citron et de pomelos est tres
agreable et non agressive contrairement & celle d'un jus obtenu traditionnel,

- les produits n'apportent aucune chaleur en bouche ce qui confirme I'absence totale
d'huiles essentielles dans les purées finales,

- les produits présentent une légére amertume (plus marquée dans le cas du pomelos)
due a l'extraction de l'albedo des fruits lors du procédé de fabrication qui peut-étre

aisément atténuée par augmentation de la teneur en sucre des produits,

Ces nouveaux produits ainsi présentés sont appelés & étre commercialisés comme
produits alimentaires intermédiaires et peuvent donc étre utilisés comme additif de

fabrication.

Les différents domaines d'application sont les suivants :

- purées utilises dans les produits laitiers, les nourritures pour bébé ou la patisserie,

- boissons type nectars obtenues aprés dilution des purées (cf. Figure 1) : une dilution
au 1/3 avec de l'eau au méme degré Brix apporte selon le jury expert le meilleur
compromis concernant la viscosité, l'intensité aromatique, 'amertume et I'acidité en

bouche.

Les nouveaux produits obtenus utilisent trois dispositifs consécutifs de traitement des
fruits qui peuvent €tre adaptés a des productions industrielles par un simple
dimensionnement de ses composants. En effet, ces trois technologies : gratteuse de
fruit (type Polycitrus marque INDELICATO), mise sous pression réduite brutale,
raffinage (type PH3/Auriol ou raffineuse sous vide) peuvent étre ou sont automatisées

de maniere a fonctionner en continu et & optimiser ainsi le bilan énergétique.
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REVENDICATIONS

1/ Procédé pour la fabrication en continu d’extraits d’agrumes, riches en pectines
solubles selon lequel :
e on ¢limine la partie externe de la peau constituée par le flavedo ;
e on chauffe I’agrume a cceur a une température inférieure 4 110° C ;
e on soumet en moins de trois secondes, 1’agrume chauffé a une pression
réduite ;
e enfin, on traite le produit obtenu de maniere a conduire a un extrait plus

ou moins riche en pulpe.

2/ Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce qu’on traite le produit
obtenu par pressage, de sorte a obtenir un extrait sous forme d’un jus, a faible

teneur en pulpe.

3/ Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce qu’on traite le produit

obtenu par raffinage, de sorte a obtenir un extrait sous forme d’une purée, riche en

pulpe.

4/ Procédé selon la revendication 3, caractérisé en ce la raffinage est effectué sous

vide.

5/ Procédé selon la revendication 2, caractérisé en ce que la purée d’agrume

contient entre 1 et 2,5 % de pulpe en poids de la matiére humide traitée.

6/ Procéde selon la revendication 2, caractérisé en ce que le jus obtenu par
pressage contient entre 0,3 et 1,8 % de pectines solubles en poids de la matiére

humide traitée.
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7/ Procédé selon la revendication 3, caractérisé ce que la purée obtenue par
raffinage contient entre 0,5 et 2,5 % de pectines solubles en poids de la matiére

humide traitée.

8/ Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce qu’avant chauffage de
I’agrume entier, on élimine le flavedo et une faible partie de 1’albedo par grattage

de ’agrume.

9/ Procédé selon la revendication 8, caractérisé en ce que le mélange

flavedo/albédo est traité séparément pour en récupérer les eaux aromatiques.

DEPOSANT : 1/ AURORE DEVELOPPEMENT SA
2/ CENTRE DE COOPERATION INTERNATIONALE EN
RECHERCHE AGRONOMIQUE POUR LE DEVELOPPEMENT

MANDATAIRE : CABINET LAURENT ET CHARRAS
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RAPPORT DE RECHERCHE

articles L.612-14, L.612-17 et R.612-53 & 69 du code de la propriété intellectuelie

OBJET DU RAPPORT DE RECHERCHE

Apres l'accomplissement de la procédure prévue par les textes rappelés ci-dessus, le brevet est
deélivré. L'Institut National de la Propriété Industrielle n'est pas habilité, sauf dans le cas d'absence
manifeste de nouveauté, a en refuser la délivrance. La validité d'un brevet reléve exclusivement de
l'appréciation des tribunaux.

L'I.N.P.I. doit toutefois annexer a chaque brevet un "RAPPORT DE RECHERCHE" citant les éléments
de I'état de la technique qui peuvent étre pris en considération pour apprécier la brevetabilité de
linvention. Ce rapport porte sur les revendications figurant au brevet qui définissent I'objet de I'invention
et délimitent I'étendue de la protection.

Aprés délivrance, I'LN.P.I. peut, a la requéte de toute personne intéressée, formuler un "AVIS

DOCUMENTAIRE" sur la base des documents cités dans ce rapport de recherche et de tout autre
document que le requérant souhaite voir prendre en considération.

CONDITIONS D'ETABLISSEMENT DU PRESENT RAPPORT DE RECHERCHE

X Le demandeur a présenté des observations en réponse au rapport de recherche préliminaire.
Le demandeur a maintenu les revendications.
Le demandeur a modifié les revendications.

Le demandeur a modifié la description pour en éliminer les éléments qui n' étaient plus en
concordance avec les nouvelles revendications.

[
X
O
[] Les tiers ont présenté des observations apres publication du rapport de recherche préliminaire.

[] Un rapport de recherche préliminaire complémentaire a été établi.

DOCUMENTS CITES DANS LE PRESENT RAPPORT DE RECHERCHE

La répartition des documents entre les rubriques 1, 2 et 3 tient compte, le cas échéant, des
revendications déposées en dernier lieu et/ou des observations présentées.

DX Les documents énumérés a la rubrique 1 ci-aprés sont susceptibles d'étre pris en
considération pour apprécier la brevetabilité de I'invention.

Les documents énumeérés a la rubrique 2 ci-aprés illustrent l'arriere-plan technologique
général.

[[] Les documents énumérés & la rubrique 3 ci-aprés ont été cités en cours de procédure, mais
leur pertinence dépend de la validité des priorités revendiquées.

Aucun document n‘a été cité en cours de procédure.
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1.ELEMENTS DE L'ETAT DE LA TECHNIQUE SUSCEPTIBLES D'ETRE PRIS EN
CONSIDERATION POUR APPRECIER LA BREVETABILITE DE L''INVENTION

Référence des documents Revendications du
(avec indication, le cas échéant, des parties pertinentes) brevet concernées
FR 2782 899 A (CONTENTO TRADE SRL) 10 mars 2000 (2000-03-10) 1,2

* le document en entier *

2 ELEMENTS DE L'ETAT DE LA TECHNIQUE ILLUSTRANT
L'’ARRIERE-PLAN TECHNOLOGIQUE GENERAL

WO 99 47008 A (AGMON GILAD ;GARTI NISIM (IL); ADUMIM CHEM LTD (IL);
PINTUS ELI (I) 23 septembre 1999 (1999-09-23)

KLAVONS J AET AL: "PHYSICAL/CHEMICAL NATURE OF PECTIN
ASSOCIATED WITH COMMERCIAL ORANGE JUICE CLOUD"

JOURNAL OF FOOD SCIENCE,US,INSTITUTE OF FOOD TECHNOLOGISTS.
CHICAGO, vol. 59, no. 2, 1 mars 1994 (1994-03-01), pages 399-401, XP000443185
ISSN: 0022-1147

FR 2 590 123 A (GOUIN GERARD) 22 mai 1987 (1987-05-22)

WO 91 15517 A (GRINDSTED PROD AS) 17 octobre 1991 (1991-10-17)

US 3 647 475 A (DOUGLAS PETER L) 7 mars 1972 (1972-03-07)

US 5 855 941 A (ALLAF KARIM ET AL) 5 janvier 1999 (1999-01-05)

3. ELEMENTS DE L’ETAT DE LA TECHNIQUE DONT LA PERTINENCE
DEPEND DE LA VALIDITE DES PRIORITES

Référence des documents Revendications du
(avec indication, le cas échéant, des parties pertinentes) brevet concernées
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