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Résumeé

Le Brésil présente une biodiversité fruitiere remarquable et est par ailleurs le premier
exportateur mondial de jus de fruit. Mais la plupart des fruits tropicaux disponibles ne sont
pas valorisés et c’est surtout le jus d’orange concentré qui fait 'objet d’'une exploitation
industrielle. Les potentialités fruitieres de ce pays sont donc énormes. Dans le but de
mieux valoriser ces fruits, 'Embrapa, I'Unicamp et le Cirad meénent au Brésil et en France
des recherches en partenariat sur 'application des techniques membranaires aux procé-
dés de filtration et/ou concentration des jus et pulpes. L'objectif est améliorer les qualités
microbiologique, organoleptique et nutritionnelle de ces boissons. La clarification et la
pasteurisation a froid sont deux des procédés étudiés. Ils permettent de préserver les
composés thermosensibles d’'intérét nutritionnel et sensoriel que sont les micronutri-
ments, les vitamines et les composés d’ardbmes. La filtration a également été utilisée pour
concentrer des jus riches en molécules fonctionnelles comme les caroténoides. Enfin, le
procédé d’évaporation osmotique a été couplé a la clarification pour obtenir une base
riche en acide ascorbique.

Mots clés : transformation, commercialisation ; productions végétales.

Abstract

Applications of membrane techniques to the processing of Brazilian fruit juice

Brazil offers a remarkable fruit biodiversity and is also the world’s leading exporter of fruit
juice. However, most of its tropical fruits are not widely commercialised and concentrated
orange juice is the first of its exported production. The potential for exploiting the fruits of
this country is therefore enormous. With the objective of better commercialising these
fruits, Embrapa, Unicamp, and Cirad are conducting joint research programmes in Brazil
and France on the application of membrane techniques to the microfiltration and
concentration of fruit juices. The objective is to improve the microbiological, organoleptic
and nutritional qualities of these drinks. Two of the processes studied are cold clarification
and cold pasteurisation. They allow thermo-sensitive compounds of nutritional and
sensory interest, such as micronutrients, vitamins, and aroma compounds to be preserved.
Filtration has also been used to concentrate juices rich in functional molecules such as
carotenoids. Finally, osmotic evaporation has been coupled to clarification to obtain a
juice base rich in ascorbic acid.

Key words: transformation, commercialisation; vegetal productions.

e Brésil est le premier pays produc-
teur d’oranges avec 34 % de la pro-
duction mondiale, la majeure par-
tie de cette production étant transformée
en jus d’orange concentré pour I'export.
Cependant, la pasteurisation qui est le
traitement thermique utilisé pour stabili-

ser les jus, dégrade les qualités nutrition-
nelles et sensorielles des jus de fruit. La
mise en ceuvre de procédés alternatifs
représente donc un enjeu important.

Par ailleurs la consommation nationale de
jus de fruits est en forte croissance au
Brésil avec des diversités régionales for-




tes : plus de vingt poles fruitiers du Nord
équatorial au Sud tempéré en passant par
le Nordeste semi-désertique. Nombre des
fruits de ces régions présentent des com-
positions aromatiques et/ou nutritionnel-
les de grande valeur; c’est le cas en
particulier de fruits riches en antioxy-
dants: caroténoides, polyphénols et
acide ascorbique.

L'utilisation des techniques membranai-
res - clarification et pasteurisation a froid -
permettrait de préserver les composés
thermosensibles de ces fruits et de diver-
sifier leurs débouchés.

Depuis 1998, I'Empresa Brasileira de
Pesquisa Agropecudria (Embrapa), I'uni-
versité de Campinas (Unicamp) et le Cen-
tre de coopération internationale en
recherche agronomique pour le dévelop-
pement (Cirad) menent au Brésil et en
France des recherches en partenariat
pour valoriser ces fruits sous forme de jus
et de concentré en utilisant divers procé-
dés de filtration et/ou de concentration
membranaires.

Plusieurs fruits ont été ainsi étudiés, avec
en premier lieu, 'orange pour laquelle
nous avons le plus de résultats. Mais
d’autres fruits comme 'umbu, le cajou, le
camu-camu, les goyave et pasteéque ont
également donné lieu a des travaux.

Clarification
et pasteurisation
a froid du jus d’orange

Dans le cas de 'orange, nous avons traité
le jus frais par enzymage et séparé par
microfiltration le jus initial en un rétentat
pulpeux et un perméat clarifié et stérile
puisque la membrane a un diametre de
pore inférieur ou égal a 02um. Le
schéma du procédé est représenté en
figure 1. Ce perméat stérile, dintérét
commercial, peut ensuite étre concentré
par des techniques non membranaires ou
membranaires. 1l peut également étre
mélangé avec le rétentat pulpeux pasteu-
ris€ pour reconstituer un jus ayant des
propriétés sensorielles et nutritionnelles
plus proches du jus initial.

La microfiltration
tangentielle
Deux pilotes de filtration ont été utilisés :

—a I'Embrapa CTAA de Rio, un pilote
équipé de quatre membranes organiques

Figure 1. Schéma du procédé utilisé.

Figure 1. Diagram of process used.

tubulaires placées en parallele, de diame-
tre de pores 0,3 pm et de surface filtrante
totale 0,05 m?;

—au Cirad de Montpellier, un pilote
équipé de quatre membranes minérales
tubulaires, de diametre de pores 0,1 um
et de surface unitaire 0,005 m* (figure 2).
Les différents parametres du procédé -
vitesse tangentielle, pression transmem-
branaire, durée de la filtration - ont été
étudiés [2]. On obtient pour les différents
jus (non hydrolysé, hydrolysé DSM et
hydrolysé LYVEN), des flux toujours
supérieurs 2 60 L/h.m®, valeur satisfai-
sante pour envisager une application
industrielle.

L'étude de la microfiltration en mode sans
concentration a permis de définir les
parametres utilisés a facteur de réduction
volumique (FRV) croissant :

Ptm =2 bar, U =3 m/s et T =30 °C
(figure 3).

Les densités de flux de perméat obtenues
avec les membranes céramiques sont

supérieures a celles qui sont obtenues sur
les membranes organiques. L’hydrolyse
enzymatique a favorisé 'augmentation de
la densité de flux de perméat de 30 % sur
membranes organiques et de 50 % sur
membranes minérales. En mode concen-
tration (figure 4), un FRV = 3 a été atteint
et les densités de flux de perméat corres-
pondantes sont de 57 L/h.m? lorsque le
prétraitement du jus se fait selon le traite-
ment DSM et 75 L/h.m* pour le jus pré-
traité avec le traitement LYVEN. Les per-
méats obtenus ont une tres faible
coloration, quel que soit le traitement
enzymatique. Cependant, le perméat du
jus hydrolysé LYVEN est plus coloré que
celui du traitement DSM, et présente un
arbme et un golt caractéristiques plus
marqués, une acidité plus faible, et une
teneur en vitamine C plus élevée. Le cou-
plage de la microfiltration tangentielle au
traitement LYVEN donne donc les
meilleurs résultats en termes de densité
de flux de perméat et de qualit¢ du
permeéat.
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Figure 2. Schéma de I'installation de filtration.

Figure 2. Diagram of filtration system.

J (1/h.m2)
110

95 +
80
65
50
35

20

A jus hydrolysé DSM
X jus hydrolysé LYVEN

Ptm (Bar)

Figure 3. Densité de flux de perméat en fonction de la Ptm a FRV = 1, U = 3 m/s, membranes organiques.

Figure 3. Permeat flow density versus Ptm for FRV = 1, U = 3 m/s, organic membranes.
FRV : facteur de réduction volumique.
Hydrolyse DSM : 400 ppm Clarex + 150 ppm Rapidase — 45 °C — 15 min ; hydrolyse LYVEN : 30 ppm Peclyve.
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Caractérisation
de la matiere premiere

Le jus d’'orange utilisé est un jus frais
obtenu par pression d’oranges mires de
la variété « Pera », par le systeme FMC (du
nom du fabriquant de I'équipement). Une
caractérisation du jus frais est effectuée
avant chaque traitement enzymatique et
essai de microfiltration. Ont ainsi été
mesures :

— Pextrait sec soluble ;

- l'acidité titrable ;

—le pH;

— la viscosité apparente ;

— la turbidité ;

— la matiére seche totale ;

— Pextrait sec soluble ;

— lacidité titrable ;

—le pH;

— la viscosité apparente a 25 °C;

—la teneur en vitamine C.

Des teneurs en caroténoides ont égale-
ment été mesurées sur des échantillons.
Les ardmes présents dans les différents
échantillons ont été analysés par chroma-
tographie gazeuse. La qualité sensorielle
des échantillons issus des microfiltrations
a €té évaluée par un jury constitué de
7 sujets entrainés.

Les traitements
enzymatiques

Différentes préparations enzymatiques de
deux sociétés (DSM et LYVEN) ont été
testées en fonction de la liquéfaction
enzymatique des polyosides pariétaux [1].
L'optimisation du traitement a été effec-
tuée sur la base d'un plan factoriel. Les
tests d’hydrolyse sont effectués sur
300 mL d'échantillons. L’hydrolyse est
inactivée par un chauffage a 70 °C pen-
dant 10 minutes. Le jus est ensuite refroidi
rapidement avec de l'eau froide et les
différents échantillons pour analyses sont
prélevés. L'hydrolyse est évaluée par les
réductions de teneur en pulpe, de visco-
sité, la perte en vitamine C. Les résultats
permettent de sélectionner les traitements
optimums. Le traitement optimum DSM
correspond a 'utilisation de 400 ppm de
Clarex Citrus 8XL et 150 ppm de
Rapidase TF a 45 °C pendant 15 minutes.
Le traitement optimum LYVEN utilise
30 ppm de Peclyve EP et 40 ppm de
Peclyve CP a 35 °C pendant 90 minutes et
il a été noté un effet synergique dans
l'association de Peclyve EP et Peclyve CP.
Le traitement LYVEN donne de meilleurs
résultats en matiere de réduction de la
viscosité et de la teneur en pulpe : 55 et




J (1/h.m?) FRV

120 - 35
100 - %
- 2,5

80 -
- 2,0

L

60 -
-1,5

40
/ - 1,0
20 - —A+— J-DSM —>— J-LYVEN 05

——=/A-~- FRV-DSM ——0-— FRV-LYVEN ’
0 . . ; T 0,0
0 20 40 80 100 120
Temps (min)

Figure 4. Evolution de la densité de flux de perméat et du FRV au cours de la microfiltration en mode
concentration sur membranes organiques des jus hydrolysés DSM et LYVEN (Ptm =2 bar,U=3 m/setT

=30 °C).

Figure 4. Permeat flow density and FRV during mlcroflltratlon of hydrolysed juices with organic membra-
0 °C).

nes DSM et LYVEN (Ptm =2 bar,U=3 m/s,and T = 3|

FRV : facteur de réduction volumique.

Hydrolyse DSM : 400 ppm Clarex + 150 ppm Rapidase — 45 °C — 15 min.
Hydrolyse LYVEN : 30 ppm Peclyve EP+ 40 ppm Peclyve CP —35 °C - 90 min.

34 % dans le cas du traitement DSM et 62
et 70 % pour le traitement LYVEN, et aussi
en termes d’augmentation de la couleur
jaune caractéristique du jus d’orange
apres hydrolyse : 20 % apres 'hydrolyse
DSM et 36 % apres 'hydrolyse LYVEN (ce
qui correspond a une augmentation de la
teneur en caroténoides totaux de 33 %).

Pasteurisation du rétentat
et reconstitution du jus

A I'Embrapa agroinddstria de alimentos
(CTAA), la pasteurisation a été effectuée
dans un pasteurisateur a plaques, a 92 °C
pendant 30 s. La montée en température
et le refroidissement du jus ont été trés
rapides. Le mélange du rétentat pasteu-
risé et du permeéat stérile s’est déroulé en
conditions aseptiques, sous une hotte a
flux laminaire.

Caractérisation
des produits obtenus

Une baisse de la teneur en acide ascorbi-
que est observée dans les deux fractions
de microfiltration. Les valeurs des para-
metres de couleur indiquent que les com-

posés colorés sont fortement retenus par
la membrane, méme si 'hydrolyse dimi-
nue leur rétention. Cette observation est
confirmée par les teneurs en caroténoides
totaux qui sont nulles dans les perméats
des jus non hydrolysés et hydrolysés
DSM. Le jus hydrolysé LYVEN contient
néanmoins une faible teneur en caroté-
noides totaux (4% de la teneur du jus
initial).

Apres évaluation de la qualité des pro-
duits, il apparait que le jus reconstitué
présente des caractéristiques physico-
chimiques proches de celles d'un jus
d’orange frais, mais il est moins visqueux
et perd 19 % de la vitamine C d’origine.
Ce jus reconstitué enregistre globalement
une perte d’arbmes qui semble étre lice a
la dégradation de certains composés
d'ardbmes lors de la pasteurisation du
rétentat. L'analyse sensorielle montre que
le jus reconstitué ne se différencie du jus
frais que par le got de cuit qui y est plus
accentué. Cependant, il s’est révélé que
ce golt de cuit est plus prononcé dans le
jus reconstitué que dans le jus pasteurisé,
ce qui est surprenant vu que le jus recons-
titué ne contient qu'un tiers de rétentat
pasteurisé. En revanche, le jus pasteurisé

présente un ardbme de peau d’orange plus
fort et est moins sucré que le jus reconsti-
tué.

Travaux sur les autres
pulpes de fruits :

umbu, cajou, goyave,
pasteque, camu-camu

Clarification
de la pulpe d'umbu
(Spondias tuberosa)

La pulpe d’Umbu (Spondias tuberosa)
produite dans le Nordeste brésilien cons-
titue déja une source de revenu pour les
populations et les petites agroindustries
locales. C'est un fruit de grande impor-
tance sociale dans cette région du Brésil.
Nous avons pu clarifier cette pulpe et
obtenu un perméat de saveur agréable
qui pourrait étre utilisé comme jus ou
comme base d’'un nectar [3].

Clarification
de la pulpe de cajou
(Anacardium occidentale)

Les travaux sur les jus riches en micro-
nutriments et pigments ont porté sur la
mise au point de techniques de clarifica-
tion associant hydrolyse enzymatique et
microfiltration pour éliminer la turbidité
des jus de cajou (Anacardium occiden-
lale). En effet, bien que largement
consommeé au Bresﬂ le jus de cajou est
peu exporte A peine 10 % des pommes
de cajou sont utilisées et en général pour
la fabrication de jus intégral. Les proble-
mes rencontrés sont lastringence, la
perte en vitamine C, le noircissement et le
dépdt de la pulpe. Les recherches se sont
d’abord orientées vers I'élimination, par
microfiltration, de composants comme la
pectine, les fragments cellulaires, les lipi-
des et quelques phénols afin de les utili-
ser dans la production de produits plus
élaborés (soda, cocktails...).

Concentration du lycopéne
de la pulpe de goyave
(Psidium Guajava L.)

et de pasteque

(Citrullus vulgaris L.)

Toujours dans le domaine de la concen-
tration par filtration, des recherches com-
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plémentaires sont en cours pour valoriser
le lycopene issu des pulpes et du jus de la
goyave (Psidium Guajaval.- Mirtaceae
variété Paloma) et de la pasteéque.

En effet bien que le lycopéne soit d'une
masse moléculaire faible, on observe
que, étant donné ses affinités chimiques,
il reste pratiquement entierement dans le
rétentat. Dans ces conditions, la microfil-
tration tangentielle joue le role d’'un pro-
cédé de concentration du lycopene.

Le jus de pasteque présente une fluidité
permettant de le traiter facilement et
d’obtenir sur des membranes de 0,2
microns un rétentat de bonne concent-
ration en lycopeéne. En revanche, la
viscosité du jus de goyave impose un
traitement enzymatique préalable.

Concentration

du jus de camu-camu
(Myrciaria dubia (H.B.K.))
par évaporation osmotique

Une autre technique utilisée pour la
concentration des jus de fruits est 'évapo-
ration osmotique [4]. Le jus de camu-
camu  (Myrciaria dubia (HBXK. et
Myrciaria sp — famille Myrtaceae), trés
riche en acide ascorbique au point méme
détre difficilement consommable en I'état
du fait de son acidité, a été traité par cette
technique postérieurement a une clarifi-
cation [5]. La concentration en deux éta-
pes a été poussée A 64° Brix tout en
limitant les pertes en acide ascorbique a
moins de 10 %. La base obtenue a été
utilisée dans une formulation de jus et de
yaourt et les tests d'analyse sensorielle
ont montré une bonne acceptabilité.
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Conclusions
et perspectives

Lapplication des membranes au traite-
ment des pulpes de fruits brésiliens ne
peux pas s'orienter vers la simple obten-
tion de jus clarifié car le marché national
demande des jus pulpeux.

La reconstitution des jus par réincorpora-
tion du rétentat pasteurisé est possible
comme nous l'avons montré sur le jus
d’orange mais le « gott de cuit» du pro-
duit obtenu doit étre €liminé.

La concentration de micronutriment par
microfiltration est un procédé facilement
mis en ceuvre et qui donne des résultats
intéressants dans le cas des caroténoides
et en particulier du lycopene. Les réten-
tats riches en caroténoides peuvent trou-
ver des applications industrielles.

Il existe cependant de nombreux fruits
qui ne présentent pas de compositions
nutritionnelles remarquables mais qui
sont de grande importance sociale dans
leurs régions de production. C'est le cas
de 'umbu avec lequel nous avons obtenu
un perméat de saveur tres apprécié pou-
vant par exemple servir de base a un
nectar.

Un programme de travail complémen-
taire doit étre établi afin d’aborder la
clarification et la pasteurisation a froid
d’autres jus de fruits tropicaux originaires
ou produits au Brésil, tels que l'acai, le
cupuacu, le sapoti, la graviola, la pitanga,
le caja et le tamarin. ™
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