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Résumé :

Dans cette étude, on s’intéresse a examiner I’impact des différentes conditions opératoires
d’extraction par I’hydrolyse par ’eau a chaud sur les quantités et les propriétés des pectines
extraites de deux variétés de courge (cucurbita pepo et cucurbita maxima). Les résultats
montrent que le rendement et les caractéristiques physico-chimiques sont affectés par : le
mode de chauffage, le temps d’extraction, le rapport masse végétale/volume d’cau et de la
partie du fruit utilisée (pulpe, graines, écorces). Parmi les effets étudies, le plus important
effet est celui de la variation de la partie du fruit, du mode de chauffage et de la puissance des
micro-ondes aussi. Avec un chauffage par micro-ondes a une puissance de 270W dans les
conditions d’extraction (t=15min, un rapport masse végétale/eau de 1/10) on arrive a extraire
a partir de la pulpe de Cucurbita.pepo un meilleur rendement (8.7%) de pectine (hautement
méthylée, et d’un poids équivalent trés important de 120kDa).Tandis que le plus faible
rendement est obtenu des graines de Cucurbita maxima qui ne dépasse pas 0.8% de pectine
faiblement méthylées extraite dans les conditions d’extraction ( t=10min , un rapport masse
végétale/eau de (1/10) et une puissance de 270W). En plus de la non uniformité de la
distribution des pectines dans les différentes parties des deux fruits étudiées, il a été trouvé
que les écorces permettent d’extraire des pectines faiblement méthylées tandis que ces

dernieres sont hautement méthylées a partir de la pulpe et des graines.

Mots clés : pectine, extraction, Cucurbita, cucurbita maxima, cucurbita pepo, micro—onde.



Abstract :

In this study, we are interested in examining the impact of the different operating conditions
of extraction by hot water hydrolysis on the quantities and properties of pectins extracted
from two squash varieties (Cucurbita pepo and Cucurbita maxima). The results showed that
the yield and the physicochemical characteristics are affected by: the heating mode, the
extraction time, the ratio of plant mass / volume of water and the part of the fruit used (pulp,
seeds, and peels). Among the studied effects, the most important effect is the variation of the
fruit part, the heating mode as well the power of the microwaves. With microwave heating at
a power of 270W under extraction conditions (t = 15min, a plant mass / water ratio of 1/10)
we can extract the best yield from the pulp of Cucurbita.pepo (8.7%) of pectin (high
methylated, and of high equivalent weight of 120kDa). While the lowest yield is obtained
from the seeds of Cucurbita maxima which does not exceed 0.8% of low methylated pectin
extracted in the extraction conditions (t = 10min, a plant mass / water ratio of (1/10) and a
power of 270W). In addition to the non-uniformity of pectin distribution in the different parts
of both fruits studied, it was found that the peels allow to extract low methylated pectins while
the latter are highly methylated from the pulp and seeds. .

Keywords : pectin, extraction, Cucurbita, ,cucurbita maxima ,cucurbita pepo, microwave.
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Introduction générale

Introduction Générale :

La bioraffinerie émergente utilisant les déchets des fruits et des léegumes comme matiére
premiere vient envahir de plus en plus le secteur économique autant qu’une solution
environnementale peu colteuse et fortement rentable. La pectine est un produit naturel d'une
importance capitale dans la bioraffinerie. Généralement obtenue industriellement a partir
d'écorces de citron ou de marc de pomme, la pectine est un produit naturel connaissant une
constante croissance de production et d'utilisation. Elle est principalement utilisée comme
épaississant et stabilisant dans I'industrie alimentaire méme employée en tant que complément
nutritionnel, en raison de ses propriétés chimiques uniques, son activité biologique trés
diversifiée lui confére un réle brillant dans le domaine pharmaceutique et dans beaucoup

d’autres domaines.

Renouvelable et non polluante, la biomasse végétale est une source d’énergie, de matériaux et
de produits chimiques. Sa valorisation constitue 1’'une des voies d’avenir pour participer a la
maitrise des consommations de ressources non renouvelables et lutter contre le changement
climatique. Les applications de la biomasse redeviennent, de nouveau attractifs pour le secteur

économigue et la tendance de chimie verte.

En effet, dans le cadre de ce travail, la biomasse considérée s’agit de deux variétés du genre
Cucurbita : Cucurbita.pépo et Cucurbita.maxima qui sont des aliments de base, et qui revéte
un role social et économique pour la société avec de nombreux éléments nutritifs et fonctionnels
pour des applications dans les formulations alimentaires et pharmaceutiques tels que les

vitamines, en outre c'est une parmi les sources de pectine naturelle a faible codt.

A ce jour, I’application des micro-ondes trouve amplement son utilisation dans le milieu
industriel et les foyers (séchage, décongélation pasteurisation, extraction...), ce qui a suscité
notre intérét pour nous en servir comme un moyen d’extraction des pectines a partir des fruits
de Cucurbita.pépo et Cucurbita.maxima. Cependant, dans le cadre de ce travail on s’est orienté
vers une tentative d’apporter une amélioration de I'extraction avec de I'eau a chaud qui reste
depuis le temps une méthode conventionnelle la plus simple nécessitant beaucoup de temps et
une haute température pour I’isolation des pectines. En plus, on s’est voulu ambitieux de
contribuer a élargir les connaissances concernant 1I’impact des différents parametres opératoires

d’extraction sur les caractéristiques physico-chimiques des pectines extraites.

Nous avons subdiviseé notre travail en quatre chapitres: Le premier chapitre propose une mise

au point bibliographique sur les espéces étudiées le Cucurbita.pépo et Cucurbita.maxima en
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recensant leur caractérisation botanique, leur composition et leur importance. Nous
présenterons dans le second chapitre une rubrique bibliographique sur quelques généralités sur

les pectines ainsi que les techniques de leurs extractions.

Le matériel et les méthodes utilisées au cours de la réalisation de ce travail dans son c6té
pratique sont décrit dans un troisieme chapitre et enfin les résultats obtenus sont présentes et
discutés dans le dernier chapitre. Tout ce qui ressort de ce travail avec quelques perspectives

sont a la fin récapitulé dans une conclusion générale.
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Chapitre I : Geéneralite sur les Cucurbitacées

I. Généralités sur la biomasse :

La biomasse est une source d’énergie renouvelable unique qui peut se présenter sous forme
liquide, solide, ou encore gazeuse (Riess, 2012). Dans le domaine de I'énergie, la biomasse
regroupe « la fraction biodégradable des produits, déchets et résidus provenant de
I’agriculture, y compris les substances végétales et animales, ainsi que la fraction
biodégradable des déchets industriels et ménagers (Volle, 2017).

I .1. Définition de la biomasse végétale :

La biomasse végétale est constituée principalement de :

+ Matiére organique : La matiére organique a 1’échelle macromoléculaire consiste en
matiere d’origine végétale ( résidu alimentaire , bois , feuilles) dont les principaux
constituants sont la cellulose, I’hémicellulose, la lignine et des maticres extractibles
(Volle, 2017).Et d’autres d’origine animales (cadavres d’ animaux ...)

+ Matiére inorganique.

| .2. Ressources de la biomasse :

Les filiéres agricoles, forestic¢res et 1’industrie agro-alimentaire sont les principaux agents
fournisseurs de labiomasse. Cette biomasse est susceptible d’étre valorisée énergétiquement
avec production de biodiésel, bioéthanol, bio méthane et hydrogene. Il y a différentes voies de
production de bioéthanol a partir des plantes sucriere (betteraves, datte...) et de plantes
lignocellulosique(Saidi, 2011).

I.2. Généralité sur les cucurbitacées :
1.2.1. L’Origine de cucurbitacées :
La famille des cucurbitacées est originaire des zones tropicales d’ Amérique :

e Au Mexique, 7000 ans avant notre ere que leur présence a été décelée .

e Aprés la découverte du nouveau Monde, leur dissémination sur tous les continents a
Au cours des XVIleme et XVIlIiéeme siécles leur extension se poursuive, des
nombreuses variétés apparaissent au XIXéme siécle, ce qui a permet leur classification
botanique (Rakotovao, 1994-1999).

I. 2.2. Spécificités botaniques :

La famille des Cucurbitacées est une famille des plantes dicotylédones qui comprend
environ 800 espéces réparties en 130 genres (Smith, 1997 ;Botinea,2010).).Dont les
principaux sont :

e Gurania (75 especes),

=
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e Sicyos (50espéces),

e Momordica (45 especes),

e Cayaponia (45 especes) et

e Cucumis (32 especes)

Les Cucurbitacées sont des plantes herbacées, parfois sous-ligneuses a la base ou plus
rarement ligneuses, annuelles ou vivaces, leur longévité est de I’ordre de 6 a 8 ans. Elles sont
plus ou moins rampantes ou grimpantes (voire décombantes) grace a des vrilles caulinaires
spiralées (& la base du pétiole placées a I'équerre du plan tige-feuille). (http:
/lfr.wikipedia.org/wiki/Cucurbitaceae,).

En région tempérée, cette famille est connue particulierement par ses fruits comestibles: les
courges (Cucurbita), les melons (Cucumismelo), les concombres(Cucumissativus), les

pastéques (Citrulluslanatus). (Hatam et al.,1989)

1.2.3. Le genre Cucurbita :

Le genre Cucurbita est I’un des 130 genres sous les quelles sont regroupés les espéces de
la famille des cucurbitacées, il comprend plusieurs espéces d’été et d’hiver. A coté des
especes sauvages, ameres et impropres a la consommation, six especes comestibles ont été
identifiées comme Cucurbita.pepo et Cucurbita .maxima .

1.2.4. Classification botanique :

Classiquement le genre Cucurbita est botaniqguement décrit comme montré sur le tableau
1.2 (Vanier, 2007).

Tableau 1.1 : Classification botanique du genre Cucurbita.

Regne Plantae
Division Manoliophyta
Classe Magnoliopsida
Famille Cucurbitaceae
Genre Cucurbita
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1.2.5. Différentes variéteés en Algérie :

Dans le monde entier, la consommation des fruits de Cucurbita ne cesse
d'augmenter(FAO.2016).En Algérie, Selon les services agricoles, les superficies consacrées a
cette culture ont atteint durant ces dernieres années environ 400 hectares dans chaque Wilaya,
soit une production globale d'environ plus de 44.000 tonnes(Benalia M. 2016).

Plusieurs variétés appartenant au genre cucurbita sont cultivées en Algérie on cite celles
qui connaissent une large culture :

+«+ Courge Musquée de Provence (Cucurbitamoschata)

¢+ Potiron rouge vif d’Etampes (Cucurbita maxima)

X4

%+ Potimarron (Cucurbita maxima)

L)

°e

Butternut (Cucurbitamoschata)

>

*,

%

Citrouille (Cucurbitapepo)

Ces variétés appartenant a plusieurs especes du méme genre enregistrent des morphologies
distinctes surtout concernant leur fruits (tableau 1.2).

Le tableau 1.2 : Les principales especes et variétés du genre Cucurbita (Caili et al., 2006 ;
Polese, 2006).

Espéces Variétés Images

Courge musquée

(Courge Butternut)

Cucurbitamoschata Musquée de Provence
Citrouille
Cucurbita.pepo Patisson
Courge spaghetti
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Giraumon < a
i E ‘
Cucurbita .maxima Potiron
Potimarron

1.3. Cucurbita maxima :

Le Cucurbita.maxima est apparu dans les régions tempérées basses terres centrales
d’Ameérique du Sud de I'espéce sauvage Cucurbita. andreanaNaud. et était cultivé au Pérou
dés 4000 BP (Nee, 1990 ; Robinson et Decker-Walters, 1996 ; Sanjur et al., 2002 ;
Whitaker, 1981).En Amérique du NordCucurbita.maxima est le plus souvent cultivé comme
courge d’hiver. Elle est une plante herbacée annuelle a tiges grimpantes ou rampantes
épaisses. La croissance de Cucurbita.maxima I'habitude est souvent rampante et prostrée,
mais des formes compactes existent, y compris certains buissons extrémes phénotypes
(Broderick, 1982 ; Denna et Munger, 1963 ; Loy et Broderick, 1990).

1.3.1. Description botanique de Cucurbita.maxima :

& Nom :Cucurbita maxima Duch.

@ Famille : Cucurbitacées, la famille des courges

& Noms communs : Courge d'automne, (Tropicos.org. Missouri Botanical Garden.
09 Jan 2014 ; Michigan Flora Online).

<« Etymologie :Cucurbita, en latin, signifie « gourde » et maxima signifie « le plus grand
» (Mahoney, K. 2002-2014. Latdic)

& Synonymes botaniques :Cucurbitaandreana Naudin, Cucurbita.pepo var. maxima

(Duch.) (Tropicos.org. Missouri Botanical Garden. 09 Jan 2014).

1.3.2. Type et description des fruit :
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Les fruits de C. maxima ( Figure 1.1) sont techniqguement classés comme des baies ; elles sont

trés variables dans la forme, la couleur et la taille :

& La forme : un cylindre allongé, ovale, aplati, globuleux, en forme de cceur et/ou se
rétrécissant en un cou incurvé a une ou aux deux extrémités. La longueur est de 5,8 a
71,6 cm et la largeur de 11,2 a 48,6 cm.

& La peau : lisse, verrugueuse, ridees, ou/et ont des crétes longitudinales peu profondes
a profondes.

@ Couleur : 1l y a souvent plus d'une couleur sur la peau douce a dure : rouge, blanche,
grise, noire, verte, creme et/ou orange.

@ La chair : est aussi variable en couleur et en épaisseur. Il peut étre blanc, jaune ou
orange, et généralement de 1 a 6,4 cm épais.

& Poids : Certaines citrouilles et courges pesent plus de 90 kg (environ 200 livres), mais
elles vont généralement de 0,3 a 50kg. Chaque fruit porte peu a nombreuses graines
(Lu, A. & C. Jeffrey 2011 ; MissouriBotanicalGardens (n.d.); Andres, T.C.
2010 ; Ferriol, M., B. Pic6, & F. Nuez 2004 ; Lomova, E.l. &Terekhina N.V.
2003-2009).

Figure 1.1 : quelgue fruit de Cucurbita.maxima.

I .3.3. Description de la graine :

Les graines ovales peuvent étre blanches, créeme, orange ou marron, et sont composés de
34-54% d'huile. La taille et le poids des graines augmentent avec la taille du fruit, allant de
1,6 a 2,9cm de long, 0,7 a 1,6 cm de large, 0,28 a 0,69 cm d'épaisseur (Plants For A Future,
1996-2012 ; Ferriol, M., B. Pico, & F. Nuez 2004 ; Lomova, E.l. &Terekhina N.V. 2003-
2009).
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1.3.4. utilisation de Cucurbita maxima:

Un bref apercu de ses utilisations ethno pharmacologiques

Des études ethno

pharmacologiques récentes ont montré que Cucurbita maxima Duchesne est parmi les plantes

Cucurbita les plus couramment utilisées pour les traitements médicinaux traditionnels.

Comme représenté sur le Tableaul.3.

Tableau | .3 : utilisations thérapeutiques de Cucurbita maxima

Nom Emplacement Nom Pieces Administrat Maladie(s) Les références
scientifique local utilisées | ion Traitement
(Comm
un)
PaysBasque, Kalabazea | graines Orale Digestif (Vers | (Menendez-Baceta
péninsule intestinaux, etal., 2014)
Ibérique Constipation)
Districtde Maboga | Feuilles Orale Anémie (Peter et al ; 2014)
Mkuranga,
Tanzanie
Peuple polonais a | Zapallo graines Orale parasites (Kujawska et
Misiones, intestinaux Pieroni, 2015)
Argentine
Cucurbita | Collinesde Parangi graines Orale Vomissem | (Vijayakumar et al.,
maxima | Nelliyampathydu ents de sang, | 2015)
Duchesne | Kerala, Inde Bile de sang
(Squash
Mauritius Giromon | fruits Orale urinoir (Mahomoodally et
Fleurs Cutanée désordres al ; 2016)
graines orale Cataracte
fruits Cutanée Insuffisance
rénale
Blessure
Agro Cocozza | graines orale Prostatite (MottietMotti,2017)

NocerinoSarnese,
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Campanie, Italie

Ashanti, Ghana

(poumon, téte)

du Sud

Inde UNSP Fleurs UNSP Ostéosarcome | (Nayak et al., 2017)
Descente Kadoo Fruits orale Pression (Ramantet al.,2017)
pakistanaise a artérielle,
Copenhague, Constipation
Danemark

région UNSP | Feuilles orale Cancer (Agyare et al.,2018)

| .3.5. Activité antimicrobienne de Cucurbirta maxima :
4+ Etudes in vitro :

Tableau I. 4. Activité antimicrobienne de Cucurbita.Extraits évalués in vitro(Cucurbita

maxima).

Cucurbita. /partie
de la plante

Extrait

Microbienne

Les références

Cucurbita. maxima

Ether de pétrole

Giardia lamblia

(Elhadi et al.,2013)

Duchesne et
Fruit Méthanol
Cucurbita .maxima | De l'alcool Salmonella typhi, (Muruganantham et
Duchesne Escherichia coli al., 2016)
Fleurs Enterobacterfaecalis,
Bacillus cereus
Curvularialunata
Candida albicans
Cucurbita .maxima | L'eau Escherichia coli (Geetha, 2014)
Duchesne Pseudomonas sp.
Pelures Vibriocholerae
Cucurbita .maxima | Ethanol Entamoebahistolytica | (Kabbashi et al.,

Duchesne

des graines

Staphylococcus
aureus

Bacillus subtilis

2014)

-
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Pseudomonas
aeruginosa
Escherichia coli
Candida albicans

Aspergillus niger

Cucurbita .maxima | Ethanol Staphylococcus aureus | (Ravishankar et
Duchesne Bacillus subtilis al.,2012)
des graines Staphylococcus

werneri

Pseudomonas putida
Pseudomonas
aeruginosa

Proteus mirabilis
Escherichia coli

Kleibsellapneumoniae

1.4. Cucrbita.pepo (citrouille) :

Le Cucurbita.pepo connu généralement par la citrouille est 1’'une des plus anciennes
especes cultivées retrouvée dans des restes archéologiques américains. La preuve est liée a
des graines de citrouille datées entre 5500 et 7000 av. J.-C, qui ont été trouvées en Mexique
(Figure 1.7). Apres des siéecles, Christophe Colomb a rapporté la premiére fois en 1492,
I’implantation de la citrouille dans son itinéraire; puis Gasper Espinosa la rencontre aussi dans
son parcours en voyageant. Ensuite la culture de la citrouille a été introduite en Europe en

15eme siecle par des espagnols.Belkebla Amina &Makhloufi Nawal(2016).

Figure 1.2 : Pédoncule (A), fruit (B) et graine (C) de Cucurbita.pepo (6980-7340 ans av. J.-
C).
La citrouille qui est un fruit trés nutritif, il renferme des molécules bioactives. Ses graines

renferment une gamme impotente d’éléments bénéfiques, contribuant a traiter les problémes
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lies a la prostate, vessie etempécher la formation des calculs réenaux. Ainsi, elles sont connues
pour leurs effets préventifs naturels contre 1’ostéoporose.(Fruhwirth et Hermetter,2007).
1.4.1. Classification de Cucurbita.pepo : La classification de Cucurbita.pepo est

représentée dans le tableau 1.5

Régne Plante

Division Manoliophyta
Subdivision Spermatophytes
Classe Magnoliopsida
Superordre Rosanae
Ordre3 Cucurbitales
Famille Cucrbitaceae
Genre Cucurbita
Espéce Cucurbitapepo

Tableau 1.5 : Classification de Cucurbita. pepo.( Vanier P. 2007)
1.4.2. Description botanique :

La citrouille est un fruit issu d’une plante herbacée, annuelle a longue tige tres vigoureuse,
rampante, qui s’accroche par des vrilles ramifiées a tout support. Ses feuilles sont grandes,
cordiformes, a nervation palmées, formant cing lobes arrondis avec de grandes fleurs
(5a10cm) pentameres, unisexuées, de couleur  jaune(Wichtl M. et
Anton ,2003 ;brunton,2009). Le fruit est une grosse baie volumineuse avec une chaire
épaisse de couleur jaune orangé (Polese, 2006), renfermant de nombreuses graines dans une
pulpe spongieuse. Ses graines sont aplaties, de forme ovale, blanchatr(Wichtl M.
etAnton ,2003 ;brunton,2009). Les différents organes de la citrouille (Cucurbitapepo) sont
illustrés dans le tableau 1.6.
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Tableau 1.6 : Illustration de quelques organes de Cucurbita.pepo.

Espéces Feuilles et fleurs Grains Fruits

Cucurbitapepo

(citrouille)

1.4.3. Composition de la citrouille :

La citrouille se compose d'une coque supérieure, de pulpe et des graines. Cork ou de
I'écorce du représente environ 17% du poids total de la citrouille, la chair jusqu'a 75% et les

graines ne prennent pas plus de 11%.




Chapitre | : Généralité sur les Cucurbitacées

Ecores

Figure 1.3 : Constituants d’un fruit de citrouille
La valeur nutritionnelle estimée pour 100 g de citrouille est donnée dans le Tableau
1.9.(https://xibaaru.sn/secrets-de-femmes/8-raisons-de-consommer-graines-decitrouille/)

Tableau 1.7 :Différents nutriments de la citrouille

nutriments Quantités
Protéines 1.1g
lipides 0.13¢g
glucides 4.599
Eau 91g
fibres 2.169
Vitamine C 129
Vitamine A 128ug
Vitamine E 1.1mg
Vitamine B1 0.05mg

Le fruit de la citrouille peut contenir 66% de carbohydrates 2.3% carbohydrates et 3% de
protéines. Les quantités des nutriments se trouvent a des quantités variables dépendant de la
partie du fruit considérée (tableau 1.7) (M. C. Achilonu, I. C. Nwafor, D. O. Umesiobi and
M. M. Sedibe2018).
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Tableau 1.8 : Composés nutritifs dans les graines et I’écorce de la citrouille.

Composition Partie du fruit Quantiteé en g/kg
Carbohydrates Chair 62.23
Ecorce 43.76
Graine 122.20
Proteines Chair 2.08
Ecorce 9.25
Graine 308.83
Matiére grasse Chair 0.55
Ecorce 4.71
Graine 439.88
Fibres Chair 3.72
Ecorce 12.28
Graine 148.42
Eau Chair 967.7
Ecorce 935.98
Graine 7.06

L’analyse minérale indique que la citrouille contient des teneurs importantes en minéraux
(Tableau 1.9). (Rosa Martha Perez Gutierrez,2016)
Tableau 1.9 : Composition minérale de la citrouille

Ni 0.5
Ca 179
Mg 190
Na 159
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Tandis que les graines contiennent de 35 a 55 % d’huile et de 30 a 40% de protéines,
ainsi que les vitamines tel que : la vitamine E, la vitamine A, les vitamines de groupe B (B1,
B2, B6), la vitamine C et la vitamine D (Deimel, 2007).

1.3.4. Utilisation de Cucurbita pepo :

Les citrouilles sont couramment utilisées pour la consommation humaine (tartes, puddings,
plats). Dans de nombreux pays, les citrouilles sont cultivées principalement pour la
production de graines qui peuvent étre utilisées pour la consommation ou la production
d’huile (Filbrandt et Katelyn, 2012). La valeur énergétique des graines de citrouille varie de
550 a 610 calories par 100g (Deimel, 2007). Les citrouilles sont aussi associées aux
décorations d’automne ainsi qu’a I’alimentation hivernale. Il existe cependant un marché pour

la citrouille d'Halloween biologique (Chait, 2009).

Les pouvoirs antibactérien et antifongique peuvent étre attribués a cette plante grace a sa
composition phytochimique riche en caroténoides, cucurbitosides, multi furanes et en scalenes
(583.2-747mg/100g), ce dernier compose est un triterpéne précurseur des hormones stéroides,
cholestérol et la vitamine D dans le corps humain. Il est tres effectif dans le traitement de
certain type de cancer (Dutta D, Chaudhuri UR, Chakraborty, R. 2006,Rosa Martha
Perez Gutierrez 2016).

Les graines ont été longtemps employées dans la médecine traditionnelle pour la
remédiations des différentes maladies (tableau .1.10), en particulier, comme traitement contre
des vers (ténia) (Younis et al., 2000).
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Tableau 1.10 : utilisation thérapeutique de Cucurbita. pepo.

Nom Voie Références
Partie Maladie et
scientifig | situation d’administ
utilisée traitement
ue ration
Sud . (Balcha, 2014)
d’Ethiopie Graines Orale Blennorragie
Mexique Plante Orale Obésité (Alonso —Castro et al
entiere .,2015)
Cucurbita Acné
Pepo Fleurs | Dermique | Dermatite, Rigatet al.,(2015).
Catalogne
Ecchymose
. : fievre,
Fruits Dermique Toxicits,
Afriquedu | o | Orale Blessure, (Asowata-Ayodele et al.,
sud Infection. 2016).
) ) ) (Jaradat et al., 2016)
Palestine Graines | Orale Anrthrite
Nord : Cancer du (Meragiaw et al.,2016)
ey e Fruits Orale .
d’Ethiopie sein
Gastrite, (Anshu et al.,2018).
Nigeria feuilles | Orale Pellicules

cutanéesMala
ria
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I1. Généralité sur la pectine :

I1.1. Historique (LekbirAdel , 2008) :

* En 1825 que le chimiste frangais Bracconot isola pour la premiere fois des composés
particuliers a partir d’extraits de fruit qui gélifient en milieu sucré et acide, et donna le nom de
pectine du grec pektikoos signifiant « prise en gelée ».

* En 1924 Smolensk rapporta que la pectine est une substance de polymére d’acides
galacturoniques.

* En 1930 Meyer et Marc ont découvert la formation en chaines de la molécule de pectine.

* En 1937 Schneider et Bock ont en établi la formule développée de la molécule de pectine.

* Depuis le début du XX¢éme siécle, les pectines sont produites industriellement et sont
utilisées comme agent gélifiant des denrées alimentaires.

11.2. Définition :

La Pectine est une substance d'origine végeétale dans leur état natif et forment la classe la
plus complexe des polysaccharides (hétéropolysaccarides anionique), c’est l'un des
composants majeurs des parois cellulaires primaires et cellulaires moyennes des plantes
supérieures (Bayar et al., 2017 ; Chen et al., 2019 ; Paquot et al., 2007).

Dans le monde végétal, la pectine est un biopolymeére indispensable issu d’une
polymérisation de plusieurs unités monomeres d’acide galacturonique présents dans les parois
cellulaires végétales pour assurer sa cohésion et sa rigidité, en agissant comme ciment
intercellulaire comme elles participent a la cohésion de la cellule et au maintien des parois par
le biais d’interactions mécaniques et chimiques avec les autres constituants de la paroi.

La pectine joue également un role dans la défense de la plante, lorsqu’un agent pathogéne
digére la paroi cellulaire par I’intermédiaire d’enzyme, la pectine est le premier substrat
libérant des molécules de signal initiant la réponse immunitaire de la plante (Michel, 2002).
La pectine influence aussi diverses propriétés des parois cellulaires telles que :

« Laporosité

» Lacharge de surface,

« Le pH et I'équilibre ionique en formant des réseaux et en piégeant des molécules de
soluté qui permettent le transport.

Selon I’age des tissus végétaux, la nature des pectines peut évoluer se trouvant ainsi sous

deux formes. (Voragen et al., 2009 ; Thibault et al., 1993) :
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+ La protopectine : insoluble puisqu’elle est liée aux autres composants, assure la
rigidité des tissus végétale. La premiére étape de la dégradation naturelle de la protopectine
donne la pectine.

* L’acide pectique : soluble dans I’eau a froid, cette forme apparait au cours de
marissement quand leur dégradation en sucres et en acide ait lieu par voie enzymatique. Il est
issu de la transformation de la pectine par la pectase. La pectine entierement déméthoxylée
(avec une chaine intacte) est appelée acide pectique caractérisé par une capacité de
gélification faible. Cependant dans les fruits madrs, la majorité des substances pectiques se
trouvent déja sous forme de pectine.

11.3. Sources des pectines :

Comme I’amidon et la cellulose, la pectine est un carbohydrate structural présent dans
toutes les plantes. Seules les céréales n’en comportent pas. Les substances pectiques sont les
composants intégraux des structures de cellules. Les substances pectiques sont abondantes
dans les fruits et les légumes et largement responsables de leur fermeté et forment la rétention
de leur tissu. Le processus de la maturation implique I’hydrolyse enzymatique et la
dépolymérisation des substances pectiques meres, pour rapporter en partie des pectines
solubles. La teneur en pectines d’un tissu végétal varie selon son origine botanique et

anatomique. (Thibault, 1980 ; Steen).

Tableau I1.1 : Teneur en substances pectiques de quelques végétaux. (Bonnin et al., 1997
; Thibault et Ralet 2001)

Fruits Teneur de pectine (%du poids frais)
Raifort 15
Albédo des agrumes 30-35
Ecorce d’orange 3.60-5.50
Ecorce de citron 2.50-4.00
Ecorce de fruit de la passion 2.10-3.00
Marc de pomme 15.0-25.0
Tamarin 1.71
Banane 0.70-1.20
Pulpe de betterave 15 -20
Pomme 0.50-1.60
Péches 0.10-0.90
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Tomate 0.20-0.60
Carotte 0.20-0.50
Mangue 0.26-0.42
Ananas 0.04-0.13

I1.4. Structure de la pectine :

La structure des pectines est influencée par des réactions enzymatiques et des
modifications chimiques pendant la croissance, la maturation et le stockage de la biomasse
(Shuryo, 2003). La structure chimique complexe varie aussi selon la source végétale, la
méthode d’extraction et la localisation (Thakur et al., 1997). La molécule de pectine se
présente sous la forme d’un polymére linéaire d’acides D- galacturoniques liés en o (1-4) par
une liaison glycosidique (figure 11.1) (Fishman et al., 1986). Le long de la chaine principale,
est présent toute une série de substitutions qui en font rarement une structure

homogalacturonique (HG) simple.

Figure I11.1 : Structure des unités d’acides D- galacturoniques dans la pectine

En dépit de cette grande diversité, trois familles de polysaccharides pectiques ont été
isolées des parois primaires : 1’homogalacturonane, les galacturonanes substitués, les
rhamnogalacturonanes ces familles peuvent étre classées en substances pectiques acides
(homogalacturonane, rhamnogalacturonane | et IlI) et des substances pectiques neutres
(arabinanes, galactanes, arabinogalactanes) associées de maniére covalente au sein de la

macromolécule pectique. (O’Neill et al.,1990)
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I1.4.1. L’homogalacturonane ou acide homogalacturonique (HGA) :

L’homogalacturonane est une chaine linéaire d’acides D-galacturoniques liés en o-(1,4)
dont certains sont méthylestérifiés ou acétylés (figure 11.4). En fonction de son taux de

méthylestérification, ’"HGA pourra étre désigné par :

> pectine si le taux de méthylestérification élevé

» acide pectigue si le taux de méthylestérification faible.
L’HGA peut représenter jusqu’a 60% des pectines de la paroi primaire. Ses propriétés et ses
fonctions biologiques sont souventcorrélées a sa capacité a établir des interactions
électrostatiques. La présence de HGA pur a été rarement mise en évidence. Cela a été le cas
dans les capitules de tournesol, le sisal, le fruit de Jacquier, I’écorce de sapin et 1’ail.Les
pectines se trouvant aussi dans la lamelle moyenne peuvent étre faiblement méthylées et
fortement pontées par des ions Ca++, surtout au niveau des jonctions et des espaces
intercellulaires, ce qui permet de régler les associations de polysaccharides pectiques entre
eux . (Thibault ,1980 ;Vincken et al., 2003).

CO0- OH CO0- aH Coo OH
oH OH OH Ok
aH a OH oH ‘
) s .l
Co0- OH COo- OH Co0-
Ca® Ca® Ca®
CO0- 0OH CO0- CH Coo-
o 0
OH OH
OH o OH & OH
0 o
coo. O CoD oH

Figure 11.2 : Structure de I'nomogalacturonane HGA et ponts Ca2+ entre deux chaines
d’HG(Ricardo,2006)

11.4.2. Les galacturonanes substitués :

Il s’agit respectivement du xylogalacturonane et de 1’apiogalacturonane qui constituent la
famille des galacturonanes substitués (figure 11.4). Les xylogalacturonanes sont obtenus par
substitution de la chaine principale de galacturonane par des résidus de f-D-Xyloses liés en
C-3 des résidus de GalA( Schols et al .,1995). Les xylogalacturonanes ont été principalement

obtenus a partir de tissus reproducteurs (graines de soja, pépins de pomme, pollen de pin).
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Plus récemment, des motifs xylooligogalacturonides ont été isolés et caractérisés a partir de
différents tissus et organes d’Arabidopsisthaliana(Zandleven et al., 2007), leur fonction
biologique n’est pas connue. Les apiogalacturonanes dont leur fonction biologique n’est pas
connue, ont été décrits uniquement dans les parois de monocotylédones aquatiques des genres

Lemna et Zostera(Golovchenko et al., 2002).

Apiogalacturonan

Xylogalacturonan i

Figure 11.3 : Structure des galacturonanes substitués.(Schols et al ., 1995 ; Golovchenko et

al., 2002)

11.4.3. Les rhamnogalacturonanes : Ce groupe comporte deux représentants :

e les rhamnogalacturonanes de type | (RG-I) : ont été décrits pour la premiere fois
par le groupe d’Albersheim(Talmadge et al., 1973). Ils correspondent a une
succession de 100, ou plus, unités de disaccharide de a-1,2-L-rhamnose-a- 1,4-D-
acide galacturonique. 1l s’agit notamment d’arabinanes et/ou de galactanes et
d’arabinogalactanes de type I (arabino - 4 - galactane) ou de type Il (arabino - 3,6 -
galactane.(Ridley et al., 2001 ; Paulsen et Barsett ,2005 ; Ralet et al ., 2002)

e les rhamnogalacturonanes de type Il (RG-I11) : ont été décrit pour la premiere fois
en 1978 (Darvill et all., 1978).La structure de la chaine principale du RG-II repose sur
’association de 11 résidus mono saccharidiques différents est proposée en figure 1.4

Le type et la taille des substitutions des RG-l sont variables chez les especes
monocotylédones et dicotylédones ( Darvill et al., 1978 ; York et al ., 2000 ; Thomas et
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al.,1989). En revanche, méme si quelques différences de structures ont été signalées par
Rodriguez-Carvajal et al (Rodriguez-Carjaval et al., 2003). La structure du RG-II apparait
formidablement conservée a travers 1’évolution, ce qui laisse supposer qu'ils pourraient avoir

une fonction capitale (Mc Neil et al., 1984).

—= 4)-0-D-GalpA-(1— 4)-a-D-Galph-(1— 4)-ct-D-GalpA-(1— 4 )-c-D-GalpA-{1— 4)-0-D-GalpA-(1— 4}-cx-D-GalpA-{1— 4)-a-D-GalpA-(+—

3 2 3 2
! ! t '
1 1 1 1
Dha B-Apif Kdo [-Apif
5 3 5 3
! ! t |
1 1 1 1
f-L-Araf f-L-Rhap a-L-Rhap a-D-GalpA-{1—2)- f-L-Rhap-(3 -1 }-a-D-GalpA
3 4
D ! C I
1
OAc — o-hcel * 2-0OMe-c-D- Xylp-{1—=3)- c-L-Fuicp
2 4
Ohc ! t
1 1
2-OMe-a-L-Fucp-{1—= 2)-[-D-Galp B- GlepA
4 2
f f
1 1
o-L-Rhap-{1 —3)-c-L-Arap -L-Galp
2
i A
1
a-L-Rhap
2
!
1
B-L-Araf
B

Figure 11.4 : Structure du rhamnogalacturonanes Il ( Rodriguez-Carjaval et al., 2003)

11.5. Types de pectine :

Les pectines sont identifiées a partir de leur degré de méthylation DM exprime en % qui
définit le nombre de fonctions carboxyliques méthylées pour cent motifs d’acide
galacturonique de la chaine principale, Le DM de la pectine dépend de son origine végétale,
type de tissu végétale, La maturité de celui-ci. Les pectines sont divisées en deux catégories
(Sebaoui, 2018) :

* Les pectines H.M « pectines hautement méthyles » : sont majoritairement présentes
dans la nature, ce sont les pectines dont plus de 50% des groupements carboxyles sont

estérifiée avec du methanol (figure 1.5).

* Les pectines L.M « pectines faiblement méthyles »:sont obtenues a partir des

pectines HM, soit par voie chimique (de- estérification alcaline a basse température) ou par
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voie enzymatique (utilisation de pectines méthylestérases), ce sont les pectines dont moins de

50% des groupements carboxyles (figure 1.6).

A 1’état naturel, on retrouve essentiellement de la pectine HM avec un DM qui varie entre 60
et 90% (Walter ,1991). Les acides pectiques possédent un degré de méthylation inférieur a
5% (DM<5)

# H C 1 \()&'_0)"( N ()’)%‘_”21(

Figure 11.5 : Pectines hautement méthyles (Serguschenko et al., 2007)

COOH " OH COOCH,
0 0
/” H H 7 0H H 0
OH H H OH H
BN o RN
H O COOH H Gid

Figure 11.6 : Pectines faiblement méthyles(Serguschenko et al., 2007)

11.6. Role de pectine :

La pectine joue un role important dans la rigidité et la structure du tissu végétal. Elle est
retrouvée dans la paroi primaire et la lamelle moyenne impliquée dans ’adhésion cellulaire.
Dans ces zones, ce bio polymere forme un réseau plus ou moins lache, dépendant du type
cellulaire, stabilisé par des liaisons cationiques et hydrogene. La pectine joue également un

role dans la défense de la plante.

La pectine influence aussi diverses propriétés des parois cellulaires telles que la porosité, la
charge de surface, le pH et I'équilibre ionique en formant des réseaux et en piégeant des

molécules de soluté qui permettent le transport ionique.(Chan et al., 2017)
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11.7. Propriétés physico- chimiques :

11.7.1. La masse moléculaire :

La détermination de la masse moléculaire des pectines est une donnée difficile a mesurer et

pour trois raisons (Ralet et al., 2002) :

e Les pectines sont par définition des molécules hétérogenes de structure complexe et
diverse ;

e Une fois extraites et purifiées, elles deviennent parfois insolubles dans 1’eau qui est
pourtant le solvant qui a servi a leur extraction.

e Molécules polyanioniques par définition, les pectines forment - a la suite

d’interactions électrostatiques - des agrégats multimoléculaires.

La détermination de la masse moléculaire des pectines doit donc étre effectuée par
plusieurs méthodes physico-chimiques complémentaires, dont la convergence des résultats
permettra d’établir une valeur significative de la masse moyenne des pectines. Afin d’en
améliorer la précision, les méthodes devront étre étalonnées par [’utilisation
d’oligogalacturonides et d’acides pectiques et auront recours, pour s’affranchir des
interactions électrostatiques intermoléculaires, a 1’utilisation de tampons compatibles avec la

méthode physico-chimique.

La masse moléculaire des pectines est moins ¢élevée que celle de la cellulose ou de 1I’amidon,
elle peut donc varier de quelques dizaines a quelques centaines de KDa avec une technique
HPLC d’exclusion stérique couplée au laser light scatteringdéveloppé par Ralet et al (Ralet et
al., 2002), lamasse molaire moyenne de la pectine commerciale varie entre 50,000 et 150,000
daltons d’autre valeurs trouvées en utilisant d’autre techniques sont récapitulées dans le

tableau I1.2.
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Tableau 1.2 : Exemples de masses molaires M mesurées pour différentes pectines.

Origine M(kDa) Technique analytique

Pomme 34,8 Chromatographie d'exclusion
stérique

Citron 2124250 Diffusion de la lumiére

Citron 322336 Chromatographie d'exclusion
stérique

Orange 84,52102,8 Diffusion de la lumiere

11.7.2. Solubilité et précipitions de pectine :

Les pectines sont des hydro colloides c'est-a-dire des polysaccharides qui, par
définition, sont solubles ou solubilisablés dans /et par 1’eau. La solubilité des pectines est
conditionnée par un certain nombre de facteurs : température, masse moléculaire, taux de
ramification, degré de méthyl estérification et répartition des groupements méthylesters
JAinsi, La solubilité de la pectine augmente avec la diminution du DM et plus soluble que sa
masse moléculaire est faible, que sa structure est fortement ramifiée et que ces fonctions
carboxyliques sont engagées dans une estérification avec le méthanol (taux de méthyl
estérification fort) (Chen et al.,2015 ; Thibault et al., 1991) La pectine se solubilise grace a

3 étapes successives : hydratation, gonflement et dissolution ( Chen et al.,2015) .

Les pectines peuvent étre aisement précipitées en présence de solvants organique
(acétone, éthanol, isopropanol) et de cation mono et multivalents (Na+, Ca2+, H+, Al3+)
(Sebaoui, 2018)

11.7.3. Viscosité :
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La viscosité est la grandeur qui relie le taux de cisaillement a la contrainte. Les
agents dits viscosifiants ont la propriété de modifier le comportement de la phase continue,
sans former des zones de jonction contrairement aux gélifiants et certains stabilisants. La
pectine HM posséde cette caractéristique due a son haut poids moléculaire. Ainsi, on retrouve
son utilisationdans les boissons fruitées (Tilly, 2010).La viscosité de la pectine est inférieure a
celle de la plupart des autres gommes, il est donc rare d’utiliser les pectines pour augmenter la

viscosité d’un produit (Lopes Da Silva et. Rao, 2006)
11.7.4. Propriétés de Gélification et stabilisantes :

La gélification se définit par 1’établissement d’un réseau continu tridimensionnel de
molécules de polymere reliees entre elles par des zones de jonction retenant une phase liquide
entre les mailles du réseau, les pectines sont capables de former des gels par différents
mécanismes, quel que soit leur degré de méthylation. Pour le cas des pectines HM, le degré
d’estérification (DE) conditionne la rapidit¢ de la prise du gel, plus il est ¢élevé, plus la
formation du gel est rapide. Les pectines faiblement méthylées (LM) sont capables de fixer
fortement les ions divalents tels que le calcium. Pour les pectines LM amidées, la cinétique de
gélification est proche de celle des pectines LM classiques, néanmoins, la présence des
groupements amides permet la gélification des pectines LM a pH acide inférieur a 3 (Capel
etal ., 2006).

Il existe d’autres caractéristiques des pectines comme :

+ La charge induite par la présence de groupements COOH qui est fonction du pH et de
la force ionique. A pH neutre, la molécule est chargée négativement, cette charge
diminue avec une diminution de pH et une augmentation du DE.

+ PKa : la pectine a une valeur de pKa entre 3,5-4,5 (Rolin et al.,1998). Une
augmentation de la force ionique masque les charges de la pectine, effet observé avec
I’ajout d’ions monovalents et bivalents (Voragen et al.,1995). Cependant, les ions
bivalents causent aussi la dimérisation des chaines d’acides galacturoniques par le
modele « boite d’oeuf ».

+ Flexibilité : les pectines sont considérées comme des molécules semi-flexibles dont
(B) varie de 0.017 a 0.074,

+ Humidité est 12% au maximum. (www.tresorsdechefs.com)
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+ Degré d’acétylation : Les acides D -galacturonique (GalA) liés par des liaisons o-
(1—4) peuvent étre acétylés sur les positions C et/ou C3(Wicker et al., 2003) . Le
degré d'acétylation (DAc) est défini comme le pourcentage des résidus de GalA
estérifiés par un groupe d’acétyle.

11.9. Extraction des pectines :

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

chimiques, physiques ou enzymatiques.
11.9.1.Méthodes physico-chimiques :

Les pectines sont des hydrocolloides et a ce titre, elles sont fréguemment isolées apres
extraction en solution aqueuse (a froid ou a chaud) suivie d’une coagulation dans 1’alcool. Le

coagulat ainsi obtenu est filtré, lavé, séché et enfin, broyé pour obtenir une poudre fine.

Les pectines sont généralement extraites avec de 1’eau chaude (90 a 100°C), en milieu acide

(pH compris entre 1.5 et 3.0) et a des temps allants de 0.5 a 6 heures (Raletet al ., 2002).

Les rendements d’extraction varient en fonction des conditions opératoires et de
I’espéce végétale utilisée. Parmi les nombreux travaux portant sur ce sujet, nous pouvons citer

I’extraction de la pectine a partir de :

» L’écorce d’orange qui a permis 1’obtention d’un rendement situ¢ dans le domaine 21 -
30 % en utilisant une solution aqueuse acidifiée a pH = 1.70 et a une température de
90°C pendant 120 min ( EI-Nawawi et Shehata, 1987 ). De méme, un rendement de
16.10 en pectine a été obtenu en utilisant ce méme déchet a une température de 80 °C
pour un temps d’extraction de 120 min et un pH de 2.50 .(Abid et al ., 2009)

» Marc de péche avec un rendement maximal de I’ordre de 9.20 % en présence de
I’acide nitrique a 70 %, a pH 1.20 et a 80°C pendant 60 min .(Pagan et Ibarz., 1999)

» La pelure de betterave ou un rendement de 1’ordre de 22.40 % a été obtenu pendant4
heures.( Mesbahi et al., 2005)

» L’écorce de citron a ’aide du jus de datte acidifié a conduit a un rendement maximal
de I’ordre de 11.21 % au bout de 3h et 34 min a un pH = 2.80 et a une température de
84.34°C .(Masmoudi et al., 2008)
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Tout comme !’influence de la méthode d’extraction sur la qualité et la quantité¢ de la
pectine extraite (tableau 11-3), les conditions d’extraction (pH, température, temps et

rapport : solide-liquide) interviennent aussi.

Tableau 11.3 : Propriétés des pectines issues de quelques types d’extraction (Benjamin,2016)

Type de pectine Caractéristiques de I’extraction

une extraction a [’eau bouillante en présence d’agents

séquestrant les ions Ca2+(EDTA, CDTA, I’'imidazole, oxalate

les pectines LM P

Pectine HM une extraction a 1’eau bouillante & partir d’un matériel végétal

les pectines insolubles (acide extraction chimique par un acide a chaud (HCI, H2SO4) ou une

homopolygalacturonique). base a froid (NaOH ; ou Na2CO3)
11.9.2. Méthodes physico-chimiques activées :

Différentes méthodes physiques comme les micro-ondes, I’irradiation vy et les ultrasons
peuvent étre utilisées pour activer les réactions chimiques de I’extraction des pectines.
L’utilisation des microondes pour extraire les pectines permet de réduire la durée, les colts de
I’extraction avec de bons rendements et de limiter les phénoméenes de dépolymérisation par
rapport aux méthodes conventionnelles(Liu et al., 2006 ; Wang et al., 2007 ; Maran et al.,
2014 ; Fishman et al., 2000) . Yeoh a montré qu’un temps d’extraction del5 min sous
radiations micro-ondes est suffisant pour extraire la méme quantité de pectine pendant 3h

dans un réacteur soxhlet .(Yeoh et all .,2008).

L’utilisation des radiations y induit principalement la formation des radicaux hydroxyles
libres qui catalysent la dépolymeérisation du polysaccharide(Courtois, 2009). Letraitement par

I’irradiation y entraine une diminution de la viscosité et du degré de méthylation des pectines

(Sjoberg, 1987).
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L’extraction assistée par ultrason est une méthode simple, efficace et peu colteuse. Elle
permet d’améliorer les rendements d’extraction avec une réduction de la durée et de la
température sans que la texture du gel obtenue ne soit altérée. Une étude portant sur
I’extraction de la pectine a partir de 1’écorce de pamplemousse assistée par ultrasons a montré
que le rendement augmente de 16.34 % par rapport a la méthode conventionnelle avec une
diminution de la température de 13.3°C et de la durée de l’opération de 37.78 %. La
microstructure et la couleur de la pectine obtenue n’ont pas été affectées par ce type
d’extraction ( Wang et al., 2015). Une autre étude réalisée sur I’extraction de la pectine a
partir du fruit de la passion a conduit a un rendement supérieur a celui obtenu par la méthode

conventionnelle de 1.6 fois (De Oliveira el al., 2016).
11.9.3. Méthodes enzymatiques :

Contrairement aux méthodes chimiques et physiques, I’introduction d’enzymes du groupe
des hydrolases ou lyases dans le milieu réactionnel permet de cibler les liaisons glycosidiques.
Ces méthodes dites « méthodes douces » sont peu consommatrices d’énergie et limitent les

réactions secondaires (comme la caramélisation). (Sebaoui,2018) .

Les pectines extraites par voie enzymatique ont un degré d’estérification plus élevé et
sont trés solubles dans I’eau. (Turakhozhaev et Khodzhaev, 1993). Toutefois, le traitement
prolongé de la matiere premiere (environ 20 h) donne lieu a une pectine a faible indice de
gélification (Sakai et al.,1993).

11.10. Utilisations des pectines :

D’un point de vue nutritionnel, les pectines sont considérées comme des fibres solubles
ayant une forte capacité de rétention d'eau. Plusieurs effets bénéfiques pour la santé ont été
rapportés concernant I'élimination des métaux lourds et la diminutiondu taux de cholestérol
plasmatique. Les pectines connaissent un développement remarquable depuis ces derniéres
années en raison de leurs nombreuses applications. Quelques exemples d’applications sont

cités dans le tableau 11-4.
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Tableau 11-4 : Différentes applications des pectines

Domaine Propriété et application

Alimentaire Gélifiant, épaississant, stabilisant. La formation des
complexes de protéine-polysaccharide, amélioration des
propriétés  fonctionnelles  des  protéines.(Saha et
Bhattacharya ,2010)

Cosmétique Fabrication des vernis, des biles et des crémes. Agent
épaississant et stabilisant des gels pour les cheveux, les

lotions et le shampooing.(Srivastata et Malviya2011)
Biomédical Préparations cicatrisantes des plaies (Voragen et al., 1995)

Adhesifs médical

Dispositif de prothése implantable

Dispositif de colostomie

Diminue le cholestérol (Jacksone et al., 2007)

Inhibe 1’oxydation des lipides (Inngjerdingen et al.,2007)

Réduire le cancer et les métastases

Stimuler la réponse immunitaire (Mohnen,2008)
Environnement Matiere premiére pour la production de produits comestibles

films biodégradables, adhésifs, substituts de papier, mousses,
plastifiants. (Zhang et al., 2014)

Pharmaceutique Matrices d’encapsulation et de vectorisation de molécules
d’intérét Antioxydants, antimicrobiens, huiles essentielles,

principes actifs,...).(Liu et al., 2003 ;Zam et al.,2013)

agents anti diarrhée, pour la désintoxication et I’élimination

du cholestérol dans le sang.
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Biomatériaux

Microsphéres injectables composées de pectine et de
phosphate de calcium dans le but de les utiliser comme

support dans une régénération osseuse.(Munarin et al., 2011)

Composites  hydroxyapatite/pectine  utilisés dans les

applications relatives a 1’ingénierie tissulaire(Sumathra et

al., 2017).
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Matériels et méthodes

I11.1. Introduction :

La partie expérimentale a été réalisée au niveau des laboratoires de chimie et de biologie de la

facult¢ des sciences de 1'université de Médéa. Cette étude expérimentale consiste en une

extraction par I’eau distillé a chaud des substances pectiques par trois types de chauffage :

chauffage classique par bain marie, chauffage par induction electromagnétique et par micro-

onde a partir les différentes parties de deux variétés de Cucurbita (C.pepo, C.maxima).

I11.2. Produits et matériels :

111.2.1. Produits chimiques:

Les réactifs et solvants utilisés au cours de ce travail sont décrits dans le tableau 111-1.

Tableau I11-1: Produits chimiques utilisés

Réactifs et solvants Pureté
Ethanol 96%
Acétone _
Hydroxyde de sodium 98%
Acide chlorhydrique 37%
Chlorure de sodium 99%

Rouge de Phénol

111.2.2. Matériels:

Plaque chauffante a induction magnétique : une plague vitrocéramique de type

Samsung de 9 niveaux alimenté avec un courant alternatif.
Four de micro-onde : Panasonic de capacité de 270-1000W.

Bain marie : Un bain électrique qui fonctionne avec une température maximale de

100°C.

Etuve : appareil de séchage d’une température maximale de 220°C.

Centrifugeuse : de type WerkNr fonctionne avec une vitesse de rotation 6000

trs/min(Germany).
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e Agitateur magnétique
e Balance.
e Thermomeétre

111.3. Préparation de la matiére végetale :

Dans cette étude nous utiliserons tous les composants du fruit (pulpe, écorce et graines). Les

fruits sont récoltés a la fin de la maturité d’une :
v Région littorale du nord d’Algérie (Tipaza) pour le Cucurbita.maxima (figure 111.1.a)

v Région montagneuse du nord d’Algérie (Hammam mellouane) pour le Cucurbita.pepo

(figure 111.1.b)

La matiére végeétale a subi une préparation selon les étapes suivantes :
e Lavage du fruit a ’eau de robinet avant de le peler,
e La pulpe est bien purifiée des graines et puis séparée de I’écorce.
e Découpage en tranches fines chaque composante a part pour les sécher.

e Un échantillon de chaque partie séparée a été utilisée a 1’état frais pour la mesure de la

teneur en eau.

e Broyage en poudre (d<8mm) a I’aide d’un moulin a café. Les poudres obtenues sont
stockées dans des flacons bien fermés a température ambiante jusqu’ a ce qu’elles

soient utilisées. (figure 111.2).

s

Figure I11.1 : matiére vegétale : a) fruit de Cucurbita.maxima, b) fruit de Cucurbita.pepo
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Figure 111.2 : matiere végétale séchée et broyée (A)- pulpe, (B) - écorces (C) — graines.
111.4. Détermination de la teneur en eau :

La teneur en eau est déterminée comme ¢€tant la quantité d’eau en grammes contenue
dans la 100g de matiere végétal fraiche. La teneur en eau a été déterminée par le procédés
d’¢élimination d’eau par le séchage de la matiére végétale a I’aire libre pendant 24 h jusqu’ a
I’obtention d’un poids constant. Le pourcentage en eau contenue dans la maticre végétal est

déterminé par formule suivante :

T.E (%)= (msmi/ms) x100
T.E% : teneur en eau en %.
ms : masse finale de la matiére végétale séches.

mi : masse initiale de la matiere végétale fraiche.

111.5. Extraction de la pectine :

L’extraction des pectines a partir des deux variétés de Cucurbita (graines, pulpe et les
écorcés) a été effectuée selon le protocole expérimentale de la figure 111.3 en utilisant la

méthode d’hydrolyse par I’eau chaude assistée par trois modes de chauffage différents :
v’ Bain-marie,
v Induction électromagnétique,

v" Micro-onde.

=



Solubilisation de la matrice

Végétale dans I’eau

Chauffage de

mélange :
Séchage de pectine

précipitée a T=45¢°

Broyage de la
pectine

Filtration par

la gaze

,/‘
W/

I’alcool et filtration

Centrifugation a
4000tr/min (10min)

Figure 111.3 : Protocole expérimental de I’extraction de la pectine par 1’eau a chaud
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Pour le mode de chauffage par le bain-marie, les extractions de pectines ont été

entreprises dans les différentes conditions opératoires décrites sur le tableau 111-2

Tableau 111-2 : Différentes conditions opératoires de 1’extraction des pectines a partir de la

Cucurbita.pepo (chauffage par bain marie)

Matiere végétal T (°C) t (min) Rapport
matiere végétal /eau
55 30min 1/20
Pulpe séche 55 60min 1/20

Pour le mode de chauffage assisté par induction magnétique, le protocole opératoire

consiste @ mélanger une quantité de la matiére premiere sechée (g) avec un volume de V(ml)

d’eau, le mélange est ensuite mis dans un récipient magnétisable et émaillé puis chauffé sur une

plaque a induction, en fixant le niveau de la puissance correspondant a la température de 55°C

sous une agitation continue (figure 111.4). Les extractions ont été menées sous différentes

conditions opératoires récapitulé dans le tableau 111.3

v

O SHOTONREDMI9
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Figure 111.4. Extraction assistée par induction électromagnétique.
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Tableau I11-3 : Différentes conditions opératoires de 1’extraction des pectines a partir de la

Cucurbita.pepo (chauffage par induction magnétique)

Matiére végétale Eau (T =55 °C)

miv t
(min)

1/10 15
1/20 15
1/10 30

Pulpe séche 1/20 30
1/10 45
1/20 45

Pour I’extraction assisté par micro-onde, le mélange matiére végétal —eau est mis dans
un four a micro-onde. (figure 111.5), les extractions ont été effectuées sous plusieurs puissances

pendant différents temps (tableau 111.4)

. o0 HEEN il | AN

Figure 111.5 : Extraction de pectine assistée par micro-onde.
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Tableau.ll1.4: Différentes conditions opératoires de I’extraction par micro-ondes des pectines

a partir de (Cucurbita. pepo).

Matiere végétale Eau (T =55 °C)

Pulpe séche

Ecorces seches

Graines séches
Graines fraiches

Pulpes seches
Pulpes fraiches

Ecorces seches
Ecorces fraiches

111.6. Calcul du rendement en pectine extraite :

Les rendements en pectines sont exprimés en pourcentage et ils ont été calculés par rapport a la

masse initiale traitée selon I’équation suivante :

R(%) = m/ mo x 100

ou:

m: est la masse de la pectine obtenue (g),

variété

Cucurhbita.

Pepo

Cucurhbita.

Pepo

Cucurbita.

maxima

Cucurbita.

maxima

Cucurbita.

maxima

Matériels et méthodes

m/v t Puissance
(min)

1/10 2 270
1/10 2 440
1/10 2 1000
1/10 10 270
1/10 10 440
1/10 15 270
1/10 15 270
1/20 15 270
1/10 10 270
1/10 10 270
1/10 10 270
1/10 10 270
1/10 10 270
1/10 10 270

mo : est la masse de I’échantillon traité (g).
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I11.7. Analyse et caractérisation physicochimique des pectines extraites :
111.7.1. Détermination du Poids équivalent :

Le poids équivalent a été déterminé selon la méthode de Ranganna (Ranganne, 1995)un
échantillon de pectine (0,12 g) a été pesé dans un erlenmeyer de 250 ml ; a laquelle on ajoute
2.5ml d'éthanol, 0,25 g de chlorure de sodium et 50 ml d'eau distillée. Le mélange a été
vigoureusement secoué et 3 gouttes de rouge de phénol ont été ajoutées et la solution a été titrée
par du NaOH 0,1 N jusqu'a une couleur pourpre au point final. Cette solution de neutralisation

a été stockée pour la détermination de la teneur en méthoxyle.

Le Poids équivalent est donné par la relation suivante:

Poids équivalent = (M pect X 50) / V NaoH X N NaoH

Mpect : masse de I’échantillon de pectine.

111.7.2. Détermination de la teneur en méthoxyle (MeO%) : ( S Ranganne ,1995)

La détermination de la teneur en méthoxyle a été réalisée en utilisant la méthode de
Ranganna. A la solution neutre obtenue précédemment (détermination du PE), on ajoute 6.25
ml de NaOH 0,25N, suivi d’une agitation soigneuse de la solution a température ambiante
pendant 30 minutes. Ensuite 6.25 ml de HCI 0,25N ont été ajouté avant de titrer la solution avec
du NaOH 0,1N.

La teneur en méthoxyle est calculée comme suit :
Teneur en méthoxyle (%) = (V naoH X N naoH ) 3.1/ Mpect
111.7.3. Détermination de degré d’estérification DE (Méthode titrimétrique) :

Le degré d’estérification des pectines est déterminé par la méthode titrimétrique. Un
échantillon de pectine (0.12g) a été transféré dans un erlenmeyer de 250 ml, humidifié avec 2
ml d’éthanol et dissous dans 50 ml d’eau distillée. Apres la dissolution compléte, 5 gouttes de
phénolphtaléine ont été ajoutées, et la solution a été titrée avec NaOH (0.5M). Le résultat est
enregistré comme « titre initial ». Puis, 10 ml de NaOH (0.5M) a été ajouté, le mélange agité
rigoureusement, et laissé reposer 15 min. 10 ml d’HCI (0.5M) ont été ajoutée au mélange puis
agit¢ jusqu’a disparition de la couleur rose. Apres 1’ajout de quelques gouttes de
phénolphtaléine un titrage avec NaOH (0.5M) est effectué jusqu’a une couleur rose clair. Ce

volume de titrage est enregistré comme le « titre final » . Singthonga, J.,Cuib(2004),

Le DE est calculé a partir de la formule suivante :

%
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DE (%)= [Titre final / (Titre initial + titre final)] x 100
111.7.4. Analyse par spectroscopie FTIR :

La spectroscopie infrarouge est 1’'une des méthodes efficaces et répandues qui permet
I’identification des molécules organiques et inorganiques a partir de leurs propriétés
vibrationnelles. Le plus souvent les analyses sont effectuées en transmissions (sibaoui, 2018).
Certains groupements ou liaisons considérés comme des échantillons marqueurs et notamment
les fonctions acides carboxyliques galacturoniques permettent d’indiquer la présence des

molécules pectiques.

Dans notre travail les analyses FTIR ont été réalisées a 1’aide d’un spectrophotométre type
tensor 11 (Bruker). L’échantillon a analyser (pectine en poudre) est déposé directement sur une
petite cuve puis analyser. Les spectres d’absorption infrarouge ont été enregistrés dans la
gamme de nombres d’onde comprise entre 400 et 4000 cm™, avec une résolution de 8 cm™ et

un nombre de scanne égale a 20.
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V. Résultats et discussions :
IV.1. Teneur en eau de la matiére végétale :

D’aprés les résultats des mesures des teneurs en eau ; aprés séchage pendant 24h a 1’air libre
des trois parties des fruits étudiées (pulpe, écorces, graines complétes) ; représenteées sur les

figure IV.1, il révele que :

e [’eau qui est un composé¢ de base, constitue la majorité de la masse du fruit du

Cucurbita.pepo ainsi que celle du Cucurbita.maxima.

e La présence de I’cau manifeste une variation avec les différentes variétés du Cucurbita
et avec les différentes natures du tissu végétale (différentes parties du fruit). L’cau
représente plus de la moitié de la masse des graines du Cucurbita.maxima. Cette teneur
est bien plus supérieure a celle contenue dans les graines du Cucurbita.pepo qui
n’excede pas le 1/3 de la masse des graines. Les résultats trouvés présentent une
supériorité par rapport a ceux reportés dans un travail de (Fedha et al.,2010)ou I’cau
n’excede pas 5.6% dans les graines de courge, mais elles sont comparables par rapport

a ceux du ( Polése ,2006).

e Les résultats concernant la pulpe du Cucurbita.maxima ont révélé une richesse en eau
par rapport a la pulpe de Cucurbita.pepo avec un contenu en eau estimé de (95%) et
(89%) respectivement. En revanche les réserves en eau des écorces sont tres voisines

pour les deux variétés étudiées.

e Il est aisé de remarquer que la présence de I’eau dans les différentes parties des deux
fruits étudiés n’est pas uniforme. Il parait que la pulpe c’est la partie du fruit qui peut
emmagasiner une importante quantité¢ d’eau comparant aux écorces et aux graines. Cette
richesse en eau a été déja reportée dans la littérature ou les teneurs en eau de la pulpe de
la citrouille peut varier de 75.8% a 91.33% .( Chigwe et Saka ,1994 ; Aamir et .,al
2017) et celle du Cucurbita.maxima de 91.86% a 93.07% (Carlos et al., 2021)
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95,81%
89,00%
76,50% 78,00%
© 65,50%
S 60,00%
>
(18]
(<5}
c
|-
>
(5}
c
8 I I
Cucurbita. Maxima Cucurbita.pepo

Figure IV.1: teneur en eau des différentes parties de Cucurbita
.maxima et Cucurbita.pepo

= Pulpe = Graines = écorces

IV.2. Extraction des substances pectiques :
1V.2.1. Aspect des substances pectiques :

Les pectines issues des trois parties (pulpe, graines, écorces) des deux variétés de courge
(Cucurbita.pepo et Cucurbita.maxima) ont une couleur marron clair qui tend vers le beige pour
les graines du Cucurbita.maxima (figure 1V.2), la couleur brune qui tend vers 1’orange quand il
s’agit de la pulpe des deux fruits. La pectine issue des écorces tend vers le marron. A travers la
littérature, une couleur qui tend vers le marron pour des pectines extraites a partir des écorces

de citrouille a été reportée par Charity U. et al (2016) (Charity et al.,2016)

La contamination de surface, le matériel agricole utilisé et la pureté de la pectine sont les

majeurs facteurs qui peuvent avoir contribué a la variation de la couleur des pectines (V.O.

Aina.,2012)

Figure V.2 : pectines extraites des : (a)graines (b) écorces (c) pulpe.
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IV.2.2. Rendement des pectines :

L’examen des résultats des rendements en pectines extraites aux différentes conditions

opératoires indiquées sur le tableau 1\V-1 a permis de noter que :

e Indépendamment des conditions opératoires utilisées pour chaque un des trois modes de
chauffage utilisés (induction électromagnétique, micro-onde, bain-marie) dans 1’extraction
des pectines a I’eau chaude, les rendements en pectines extraites des différentes parties
séchées a I’air libre (écorces, pulpe, graines) du fruit de la Cucurbita.maxima varient de 0.6
% a 8.7%.

e Les rendements en pectines extraites a partir de deux parties du fruit de Cucurbita.Pepo
(pulpe, écorces) varient de 1.3% a 4.45%. Ces valeurs sont voisines a celles trouvées par
Torkova A.A et al (2018) (Torkova el al., 2018 )qui ont enregistré pour la pulpe du
Cucurbita.pepo un rendement allant de 3.1 a 7.4% en utilisant I’extraction par micro-onde,
et 11% pour la pulpe de Cucurbuta.maxima. Dans le méme travail, pour cette derniére
variété les rendements en pectines avoisinent les 10% en utilisant une méthode innovante
de cavitation facilitée. Le rendement en pectine par les méthodes classiques utilisant
I’hydrolyse par acide a chaud peut varier de 5 a 7% pour Cucurbita.pepo d’aprés ce qui a
été décrit par Kostalovaa. Z (2016) (KosltlaAlova et al., 2016). Avec cette méme méthode
on enregistre des rendements de 5% (Yoo et al.,2012) et 7.30 % (jayani, 2019).Ces
différences en rendement varient car la quantité de pectine extraite dépend nettement de la
partie de la plante, la teneur en eau de la matiére végétale, la méthode d’extraction et des

conditions opératoires tel que le pH, le temps d’extraction, le mode de chauffage...etc.

e Le meilleur rendement avoisinant 8.7% est celui obtenu aprés 15minutes d’extraction par

micro-onde en utilisant un rapport masse végétale/eau égal a 1/10 et une puissance 270W.

Dans la suite de cette partie, on va présenter les résultats expérimentaux de I’effet des
différents  parametres opératoires sur la quantité et la qualité de la pectine extraite de la C.

pepo et la C.maxima.

TableaulV.1 : les rendements des pectines extraites de Cucurbita .pepo et Cucurbita. Maxima.
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Matiére Eau (T =55 €)
végétale

variété miv |t puissance Rendements
(min)
1/10 |2 270 1.184%
1/10 |2 440 5.5%
1/10 |2 1000 1.48%
Pulpe | Cucurbita. | 1/10 | 10 270 7.95%
seche | Pepo 110 | 10 440 0%
1/10 | 15 270 8.7%
Ecorces | Cucurbita. | 1/10 | 15 270 2.66%
séches | Pepo 120 |15 |270 2.5%
Graines | Cucurbita. | 1/10 | 10 270 0.8%
seches | maxima | 4,15 | 19 | 270 0.069%
Graines
fraiches
Pulpes | Cucurbita. | 1/10 | 10 270 6.4%
seches | maxima 1710 |10 270 0%
Pulpes
fraiches
Ecorces | Cucurbita. | 1/10 | 10 270 2%
seches | maxima 1710 | 10 270 0%
Ecorces
fraiches

IV.2.2. 1 Influence du temps d’extraction sur le rendement :

E



Chapitre IV : résultats et discussion

A la lumiere des resultats présentes sur la figure IV.2, il est a remarquer que pour la
Cucurbita.pepo, I’influence du temps d’extraction sur le rendement des pectines extraites a
partir de la pulpe est significative. Le rendement de pectine augmente avec une prolongation
du temps d’extraction, une prolongation du temps jusqu’a 15 minutes peut augmenter le
rendement a 8.7%, cet effet favorable du temps favorise les contacts prolonges du solvant-
particules engendrant ainsi une solubilisation importante de la pectine dans 1’eau. Néanmoins,
d’apres la littérature, une durée plus longue expose le tissu végétale plus long temps a la chaleur
ce qui provoque la dégradation thermique de la pectine. Cette dégradation thermique de la
pectine a été aussi décelée dans les travaux de Ramanchandran et al Ramanchandran et
al.,2017 ; Ramanchandran al.,2020) il a remarqué une forte diminution de rendement en
pectine en prolongeant le temps d’extraction, la méme remarque a été relevé par Chandel et
al(2016) ( Chandel et al.,2016). Il est observé que I’amélioration du rendement en pectine est
plus prononcée avec (3.32%), en augmentant le temps d’extraction de 2 min jusqu’a 10min,
tandis qu’elle ne dépasse pas 0.094% si on prolonge le temps de 10min jusqu’a 15min. ce qui
peut se justifier par le fait que dans I’intervalle du temps [10min, 15min], commence le
phénomene de dégradation de pectine qui fait réduire le rendement mais la bonne solubilisation
de la pectine peut compenser cette diminution. De méme pour le chauffage par induction
magnétique, le prolongement du temps peut étre corrélé positivement avec I’augmentation du

rendement avec un maximum atteint a 4.45%.

EM.O ®IM

8,70%
7,95%
X
< 4,45%
[
[
g 1,90%
3 1,60%
c
P 7
2min 10min 15min 30min 45min

Figure 1V.3: Influence du temps d'extraction sur le
rendement de pectine extraite a partir de la pulpe
séche du Cucurbita.pepo (I.M: T=55C°, m/v=1/10 ;
M.O: m/v=1/10, 270W)

1VV.2.2.2. Influence du rapport m/v sur le rendement :
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L’influence du rapport (matiere végétale/eau) peut étre décelée en examinant les
histogrammes de la figure 1V.4. Pour les écorces de Cucurbita.pepo le rendement en pectine
diminue de 2.66% a 2.5% quand le rapport (m/v) varie de 1/10 a 1/20. Cependant, il ne s’agit
qu’une tres faible diminution en rendement de pectine provoquée par I’augmentation du volume
d’eau par rapport a la masse des écorces de Cucurbita.pepo qui ne dépasse pas les 0.064%. I
est possible que 1’augmentation du volume d’eau d’imprégnation fait activer la solubilisation
des pectines résidant dans les écorces de la Cucurbita.pepo, par la suite la quantité des pectines
extraites de celles-ci a connu une certaine croissance mais 1’action de la bonne imprégnation
dans I’eau n’arrive pas a compenser ’action de I’excés d’hydrolyse des pectines solubilisés
résultant de la dilution excessive des solutions vu que les substances pectiques qui réside dans
cette partie de fruit sont probablement présentes en faibles quantités. Cette faiblesse en
libération de pectine peut étre aussi di au fait que cette fraction soit du type protopectines
fortement liées aux autres composants du tissu cellulaire en plus du phénoméne de dilution
excessive. Ces fluctuations peuvent aussi témoigner le non uniformité de la distribution des
pectines dans les différentes parties du fruit. Ce type de variation du rendement avec le rapport

m/v a été aussi dévoilé en 2020 par Ramachandran et al (Ramanchandran al., 2020)

2.66%

S

=

[¢D]

S 2.50%
[

[¢D)

m -

01:10 01:20

m/v

Figure 1V.4:Influence du rapport m/v sur le rendement de la pectine
extraite par micro- ondes de cucurbita pepo écorces
(puissnce faible ,t=15min )
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1V.2.2.3. Influence de la partie du fruit sur le rendement :

En examinant la figure IV.5 représentant la variation du rendement en pectine avec les
différentes parties du fruit Cucurbita.pepo et Cucurbita.maxima, on peut constater que la pulpe
du Cucurbita.maxima est plus riche en pectine (6.4%) suivi par les écorces (2 %) et enfin les
graines qui possedent la plus faible quantité de pectine (0.8%). D’apres la méme figure cette
richesse de la pulpe en pectine est aussi enregistrée pour le Cucurbita.pepo (8.7%) contre
(2.66%) contenu dans les écorces, ce qui peut indiquer la non-uniformité de la distribution du
contenu en pectine dans les trois différentes parties en terme de sa localisation dans le tissu

végétal, de sa quantité, au sein du fruit.

8,70%

S 6,40%

S

S

[<B}

]

S

o 2,66%

2,00%
I 0,80%
cucurbita maxima cucurbita pepo

Partie de la plante

® Pulpe mécorces = Graines
FigurelV.5: Influence de la partie de la plante sur le rendement de
pectine extraite par micro-onde de Cucurbita.maxima (puissance
faible ,m/v =1/10, t=10min) et Cucurbita.pepo (puissnce faible ,
m/v=1/10,t=15min)

1VV.2.2. 4. Influence de la teneur en eau sur le rendement :

Les résultats représentés sur la figure 1V.6 traduisant la variation du rendement en pectine
avec les différentes réserves de 1’eau dans les graines de Cucurbita.maxima. Les graines séches
contenant moins de I’eau permettent d’extraire plus de pectine que celle fraiches qui
contiennent plus de I’eau. Le plus grand écart en rendement de la pectine se manifeste pour la
pulpe. L’irradiation par micro-ondes ne permet pas d’extraire la pectine en présence de 1’eau

dans la pulpe et les écorces.
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L’interaction du matériel végétal avec les radiations micro-ondes s’expriment avec deux

parametres:

+ La constante diélectrique qui correspond au stockage d’énergie micro-onde par la

matrice végétale.

+ Le facteur de perte diélectrique qui correspond a la dissipation de I’énergie par la

matrice végétale sous forme de chaleur.

Ces deux paramétres diélectriques sont dépendants de la présence d’eau libre ou liée, des
charges en surface, des liaisons hydrogénes... intrinseques au matériel végétal. L’eau dans le
tissu végétal est le composé principal responsable de la chaleur diélectrique qui est liée aux
propriétés diélectriques de la matiére végétale. Les propriétés diélectriques des matieres
végétales diminuent avec la perte d’eau dans ces dernicres (Feng, Tang et al., 2002). Cependant,
il est possible que méme la présence de 1’eau doit augmenter la libération des pectines, mais on
se trouve devant deux maniéres possibles pour justifier la diminution des rendements en
pectine :

& Avec une balance a faire entre libération et dénaturation des pectines dues a I’importante

quantité de chaleur dans les graines fraiches le rendement peut diminuer.

@ Les tissus végétaux des écorces et des pulpes fraiches posseédent des facteurs diélectriques

tres élevés ce qui empéchent la chaleur de pénétrer profondément dans la matrice.

| fraiches mseches

.y 6,40%
0
X 6%
S 4% 2%
8 0,80%
S 2%
x 0,069% 0% 0%
0%
graines pulpe écorces

Figure IV.6: Influence de la teneur en eau sur le
rendement de la pectine extraite par micro-ondes des
différentes parties du fruit de Cucurbita.maxima (270W,
1/10, 10min)
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IV.2.2.5. Influence du mode de chauffage utilisé sur le rendement :

Sur la figure 1V.7, I’effet de la méthode de chauffage est clair sur le rendement des pectines
extraites de la pulpe du Cucurbita.pepo. Le meilleur rendement qui atteint 8.70% est obtenu en
utilisant les radiations micro-ondes (M.O) pour chauffer le milieu réactionnel (matiere végétal+
eau). Cette méthode a manifesté une grande efficacité en terme de rendement et en terme de
temps réduits d’extraction par rapport a I’induction magnétique (I.M) et le chauffage classique
en utilisant le bain-marie (B.M). Les micro-ondes pouvaient véhiculer une énergie substantielle,
il s’agit d’un chauffage en volume et non en surface. Ainsi, la matrice traitée absorbe I’énergie
directement et s’échauffe rapidement, devenant elle-méme source de chaleur. Plusieurs auteurs
ont relaté les avantages des micro-ondes dans divers procédés physiques et/ou chimiques et

aussi dans 1’extraction des pectines.

10%
9% 8,70%
806 alM msMO mBM
[0)
< 7%
T 6%
(6]
g 5%
c 4%
& 3%
. 190% 1,550%
2% 1,30% 19970
v || 1 1
0%
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m/v=1/10 m/v=1/10 m/v=1/20 m/v=1/20

Figure IV.7: Influence de la methode de chauffage sur le
rendement de la pectine extraite de la pulpe du Cucurbita.pepo .

IV.2.2. 6. Influence de la puissance de M.O sur le rendement :

L’impact de la puissance sur le rendement comme montré sur la figure IV.8 ne suit pas une
monotonie, car au début une croissance de rendement est enregistrée avec une augmentation de
la puissance de 270W a 440 W ensuite avec plus de puissance une chute de rendement est
marquée. Il parait qu’un chauffage par M.O avec une puissance moyenne (440W) peut donner

un meilleur rendement pour 2 minutes d’extraction.
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Figure 1V.8:Influence de la puissance sur le rendement da la
pectine extraite de la pupe de Cucurbita.maxima par micro-
onde (t=2min,m/v=1/10)

1VV.2.2.7. Caractérisation physico-chimique des pectines extraites :

La caractérisation physico-chimique des pectines extraites par les trois modes de chauffage
utilisés (Bain-marie, induction magnétique, micro-ondes) a été basée sur la détermination des :

e Degré d’estérification.
e Taux des groupements Methoxyls.
e Poids équivalents.
D’apres les résultats obtenus, il est a remarquer qu’avec une variation de:
» La partie du fruit :

v’ Les pectines des deux variétés C.maxima et C.pepo extraites des pulpes et des
graines sont hautement méthylées avec un D.E qui peut atteindre 90.91% et
81.81% respectivement, tandis que celle extraites des écorces est faiblement
méthylées avec un D.E 34.98% et 45.89% respectivement (figure IV.9. a).

v Le poids équivalent est le plus élevé quand il s’agit de la pectine extraite par
micro-onde de la pulpe de C.pepo pour une puissance 440W et un temps
d’extraction 2min. ce poids équivalent est de I’ordre de 66660Da, en revanche
celui le plus faible est 20 fois moins et de I’ordre de 3330 Da pour les pectines

extraites des graines de C.maxima.(figure 1V.9.b).
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v' Le taux des groupements Méthoxyls est plus faible pour les écorces de
C.maxima (5.71%), par contre le taux MeO% est le plus elevée de 14.03% pour

la pectine extraite de la pulpe de cette variété (figure 1V.9.c).

v' En changeant la variété et la partie de la plante, la pectine extraite pourra avoir

de propriétés physico-chimiques différentes.
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Figure 1V.9 : Influence de la partie de la plante sur : a/ le degré d’éstérification, b/ le Poids
équivalent, ¢/ le taux des groupements Méthoxyl (MeO%) de la pectine extraite par micro-onde

270W ( 10min pour C.maxima et 15 min pour C.pepo).




Chapitre IV :

résultats et discussion

» Le mode de chauffage :

v

Toutes les pectines sont hautement méthylées méme si on change le mode de
chauffage. Le degré de méthylation n’est pas affecté par le mode de chauffage
(figure 1V.10.a).

Un chauffage plus doux peut garantir un poids équivalent élevée. Il peut
atteindre 75 kDa par induction magnétique par contre il est abaissé par micro-
ondes jusqu’a 50kDa (figure IV.10.b).

Le taux des groupements méthoxyls est peu affecté par le mode de chauffage
(figure IV.10.c). Le plus élevé est celui obtenu par I .M (15.69%) , pour le
chauffage par M.O et B.M les taux sont un peu plus faibles et s’avoisinent a
un ordre de 13%

Parmi les trois caractéristiques physico-chimiques déterminés, le type de
chauffage utilisé peut avoir un impact plus remarquable surtout sur le poids

équivalent.
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Figure 1V.10 : Influence du mode de chauffage sur : a/ le degré d’estérification, b/ le Poids
équivalent, c/ le taux des groupements Méthoxyl (MeO%) de la pectine extraite a partir de la
pulpe de C.pepo.
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» La puissance du chauffage par micro-onde :

v Toutes les pectines de la variété C.pepo extraites de la pulpe sont hautement
méthylées avec un D.E qui peut atteindre 95.23%, la puissance de chauffage

influe peu le D.E des pectines extraites (figure 1V.11. a).

v’ Le poids équivalent est le plus élevé quand il s’agit de la pectine extraite par
micro-onde de la pulpe de C.pepo pour une puissance 440W et un temps
d’extraction 2min. ce poids équivalent est de I’ordre de 120 kDa, en revanche
celui le plus faible est de plus de deux fois moins et de 1’ordre de 50 kDa pour
la plus grande puissance. Le poids équivalent est beaucoup plus sensible a la
puissance du chauffage par micro-ondes (figure 1V.11.b). (Ramachadran et al
,2017) donne des poids équivalents entre 854- 616 g/mole pour le
Cucurbita.moschata, (Rehman Salariya ,2005) ont enregistrés des valeurs

entre 783 et 1044 mg/mol pour la pectine de citron.

v’ Le taux des groupements Méthoxyls est faiblement influencé par une variation
de la puissance du chauffage. Il est quasiment stable pour les trois puissances
testées. le taux MeO% est le plus élevée de 15.51% pour la pectine extraite de

la pulpe de C.pepo (figure 1V.11.c).
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Figure IV.11 : Influence de la puissance de chauffage M.O sur : a/ le degré d’estérification, b/
le Poids équivalent, c/ le taux des groupements Méthoxyl (MeO%) de la pectine extraite a partir

de la pulpe de C.pepo.
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Spectroscopie FTIR :

Les spectres FTIR de pectines extraites a partir de la C.pepo est C.maxima sont représentés
sur les figures VI-12, VI-13, VI-14,VI-15 . Tous ces spectres FTIR marquent les principaux
pics typiques correspondant a des groupements spéciaux dans les régions de nombre d’ondes

suivantes :
- 3200-3600 cm* une bande large correspondant a la vibration du groupe OH.

- Deux bandes intenses autours de 2924 cm™ et 2830 cm™ correspondent aux vibrations des
groupes C-H (CH3 et CH2).

- 1500 -2000 cm* correspond aux groupements C=0, une bande plus forte se produisant & 1696,
1644 ,1741, 1711cm™ pour les esters (COO-R) et 1595, 1399, 1540, 1399 cm "t une bande pour
les ions carboxyles (COO-).

600-1250 cm-1 qui est une région d’empreinte de pectine montre des pics au tour de, 1140 cm-
11070 cm-1, 1050 cm-1 indiquent la présence des liaisons -glycosidiques caractéristiques des

substances pectiques.

A travers I’examen de ces figures, on peut noter que la similitude est plus en moins appréciable
en termes de qualité des groupements caractéristiques des pectines, la différence consiste en

leurs teneurs.

L’intensité relative entre les groupements esters (COOR) et les ions carboxyliques (COO-) dans
les spectres manifeste une variabilité avec les conditions opératoires ce qui explique la variation
du DE, elle est plus importante dans le cas du spectre des pectines extraites des différentes

parties de fruits.

L’intensité des pics de la région (600-1250) connait un grand écart surtout dans le cas des
pectines extraites a différentes puissances de chauffage micro-ondes et des pectines issues de

différents modes de chauffage.
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Figure 1V.12 : spectres I.R des pectines extraites par M.O des différentes parties du fruit de

C.maxima ( @ écorces, " graines, g pulpe).
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Figure 1V.13 : spectres I.R des pectines extraites par M.O des différentes parties du fruit de C.

pepo (- écorces, @ pulpe).
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Figure 1V.14 : spectres |.R des pectines extraites par différents modes de chauffage a

partir de la pulpe de C.pepo ( 18 IM, B IM,

BM, ® MO).
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Figure 1V.15: spectres I.R des pectines extraites par M.O a différentes puissances du fruit de
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Conclusion générale

Conclusion Générale :

Par le biais de cette ¢tude qui consiste en I’extraction des substances pectiques
résidantes dans les différentes parties de deux variétés de courge ( pulpe , écorces et graines
) par I’eau a chaud en utilisant trois méthodes de chauffage : chauffage classique (bain
marie) chauffage par induction électromagnétique et le chauffage par micro-onde, notre
premier objectif s’est inscrit dans 1’ambition de mettre en évidence 1’amélioration du
potentiel extractif de I’hydrolyse des pectines par 1’eau a chaud classique qui reste depuis le

temps limité par I’inconvénient de la nécessité de :
v"une haute température
v"une longue durée pour isoler la pectine.

La seconde préoccupation résidait dans la contribution a dévoiler une corrélation entre les
caractéristiques physico-chimiques des pectines avec les conditions opératoires surtout celle

du mode de chauffage utilisé.

D’aprés les témoignages bibliographiques exposés dans notre synthése bibliographique, il
parait que 1’espéce Cucurbita.pepo et cucurbita maxima sont une source riche des pectines a
faible codt, ces pectines revétent des multiples usages qui connaissent sans cesse un essor

constant de la production et de I’utilisation.
Au terme de notre étude nous avons constaté que :

> Les résultats concernant la pulpe du Cucurbita.maxima ont révélé une richesse
en eau par rapport a la pulpe de Cucurbita.pepo avec un contenu en eau estimé
de (95%) et (89%) respectivement. En revanche les réserves en eau des écorces
sont aussi tres voisines pour les deux variétés étudiées. L’eau représente plus
de la moitié de la masse des graines du Cucurbita.maxima. Cette teneur est
bien plus supérieure a celle contenue dans les graines du Cucurbita.pepo qui

n’excede pas le 1/3 de la masse des graines.

» L’eau dans les différentes parties des deux fruits étudiés n’est pas uniforme ou
la pulpe est la partie de fruit qui contient la plus grande quantité de 1’eau que

celle dans les écorces et les graines pour les deux variétés étudiées..

» Le rendement de pectine extraite par 1’eau a chaud a partir des différentes

parties de cucurbita maxima (pulpes, écorces et graines) varie de 0.6% a 8.7%
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en utilisant les trois modes de chauffage : bain marie, induction magnétique et

micro-onde. Ce dernier améliore considérablement le rendement.

» L’accessibilité a la libération des pectines dépend de la méthode d’extraction et
de la nature du tissu végeétal, en effet une plus importante quantité de pectine
s’est facilement libérée de la pulpe par la méthode de micro-onde avec un
rendement avoisinant 8.7% obtenu aprés 15minutes d’extraction en utilisant un

rapport masse vegétale/eau égal a 1/10 et une puissance 270W.

» Contrairement a la présence de 1’eau dans la matrice végétale, le prolongement
du temps peut étre corrélé positivement avec la croissance du rendement s’il

n’est pas contre balancé par la dégradation thermique des pectines extraites.

» En changeant la variété et la partie de la plante, la pectine extraite est de

propriétés physico-chimiques différentes.

» Un chauffage plus doux peut garantir un poids équivalent élevé. Il peut
atteindre 75 kDa par induction magnétique par contre il est abaissé par micro-
ondes jusqu’a 50kDa. Par ce dernier mode la diminution du temps favorise

I’augmentation du poids équivalent.

» Parmi les trois caractéristiques physico-chimiques déterminées, le poids
équivalent est le plus affecté surtout par la variation de la puissance et du type
de chauffage utilisé, mais modérément par la variation du temps d’extraction.
Par contre, le DE ne peut étre clairement différent que dans le cas des pectines

faiblement méthylées extraites des graines.

Pour achever ce qui a été décidé comme objectif de cette étude on propose quelques
perspectives :

v Optimisation des conditions opératoires de I’extraction des pectines en utilisant
I’hydrolyse par I’eau a chaud assisté par le chauffage par induction magnétique et par

micro-onde.
v’ Elargir la caractérisation physico-chimique sur d’autres propriétés des pectines

v’ Expertiser ’effet conjugué sur les propriétés des pectines que peut engendrer la
variation des conditions opératoires de I’extraction par hydrolyse par I’eau a chaud

utilisant ces deux méthodes de chauffage.
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