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Variation de la teneur en Naringine
du jus de pomélo par rapport a la technologie de fabrication
par A. BUFFA et P. BELLENOT

Laboratoire de Recherches de la Sojufruit a Boufarik (Algérie).

La naringine appelée aussi 7 [ néo-
hespéridoside est le z-0-L rhammosyl
D glucoside (1) découvert en 1857
par de VRY dans les fleurs de pomélo
de Java (2) ; sa synthése a été réalisée
en 1928 par K. W. ROSENMUND et
ensuite par SHINODA et SATO (3),
(4)-

Sa formule est Cy,H;,044 @ la for-
mule structurale, décrite par HORO-
WITZ en 1961, est indiquée dans le
tableau 1 (3). Séchée & 110° C (an-
hydre) son point de fusion est 171° C;
cristallisée, elle retient 6 molécules
d’eau et son point de fusion tombe a
83° C (5). Elle se présente alors sous
forme de petits cristaux agglomérés
en étoiles, de couleur jaunétre, fig. 2.

Les caractéres chimiques et phy-
siques sont rapportés dans le tableau 3.

L'aglycone de la naringine est la
naringénine (5-7-4" trihydroxylfla-
vanone) liée par le carbone 7 i une
molécule de glucose elle-méme liée a
une molécule de rhamnose; l'en-
semble naringénine et glucose est
appelé prunine.

Bien que la naringine soit plus
soluble en milieu basique avec un
maximum a pH g, le jus de pomélo
peut en contenir une bien plus grande
quantité que 0,06 9 et BRAVERMAN
a supposé que le glucose naturel du
jus se combine avec le glucoside
donnant origine & un glucose-glucoside
facilement hydrosoluble qui, dans la
plante, est retiré temporairement du
métabolisme jusqu'a sa fixation dans
la partie du fruit oli il deit é&tre uti-
lisé (6).

La naringine est plus ameére que la

Proto 1, — Cristaux de Naringine
(grossissement : 6o diamétres).

quinine ; son gofit persiste et peut
étre décelé a des dilutions dépassant 1
pour 10.000; sa présence dans le
pomélo donne le gofit caractéristique
amer, mais il faut avoir soin d’éviter
que ce glucoside n’abonde dans le jus
naturel, car dans ce cas celui-ci ne
serait pas consommable,

La naringine est employée comme
substitut de la quinine dans les « tonic

drinks » et aussi dans un certain
nombre de préparations pharmaceu-
tiques, mais le but de ce travail est
de déceler et d’étudier la réduction de
la naringine dans le jus de pomélo,
plutét que son utilisation.

La désamérisation du jus de pomélo
par les enzymes d’origines fongiques
et pectiques, peut étre effectuée en
hydrolysant la naringine en naringé-
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CARACTERES CHIMIQUES ET ]’HYSlQUES DE LA NARINGINE

(d'aprés HOROWITZ, 1961).

TABLEAU 1
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élimination microbiologique. La pre-
miére méthode permettrait d’éviter
d’importants changements dans le pro-
cédé de fabrication, en améliorant
aussi la qualité du jus, mais en méme
temps donnerait lieu & une diminution
du rendement industriel ; la méthode
microbiologique demande encore une
mise au point industrielle et présente
un certain nombre de difficultés dues
a la nécessité de travailler sur un sub-
strat trés fermentescible et sur lequel
il ne serait pas trés aisé d’éviter un

FORMULE ET INDICE
POIDS SYNONYMES O urees | cour [soLusrLiTes| POINT BE  [FLUGRES-| ~pg
MOLECULAIRE ROTATION
Anhydre 1 TA Néohespéridosine - trde peu |Anhydre 1 uva: Lévogyre
2-0-L- Rhamnosyl cristaux soluble & 171°C néant 18 .
Ca7H32014 D - Glucoside Jaunkires| trds|(l'eaufrofde | o0 opoeoo fy o () o
PM = 580,53 Aurantiine en forme | amer |- plus so— BasC = 62820
Hespéridine de |d'aiguil- luble & L
Cristallisé : de VRY les,grou— 1'eau chaude
pdés en - soluble &
C27H32014, 6H20 dtoile l'aleool et
& 1'acétone
= insoluble
dans l'éther

nine, glucose et rhamnose ; il n’est pas
nécessaire de compléter I’hydrolyse,
car la naringénine et la prunine sont
trés peu ameéres (7), (2), (4).

PARTIE EXPERIMENTALE

Extraction.

KESTERSON et HENDRIKSON (3)
préconisent l'extraction de la narin-
gine des peaux broyées de pomélo,
tout d’abord a l'aide d’alcool éthy-
lique & 95° pendant 24 heures, puis,
aprés filtration, & l'aide d’eau addi-
tionnée de 2 p. mille de chaux pendant
2 heures, et reprise du résidu par
I’'eau chaude & %09 C. Les filtrats
réunis sont évaporés sous vide & 1/9
de leur volume initial, puis refroidi
a 2-5° Cpendant 2 ou 3 jours. Pen-
dant cette période les cristaux de na-
ringine précipitent et sont séparés par
décantation.

On a préféré cependant rechercher
les moyens de baisser, pendant la fa-
brication du jus, le contenu en narin-
gine extraite, plutét que d'opérer une

POORE (5) chauffe les peaux
broyées avec quatre parties d'eau a
90° C pendant 5 mn et les reprend
aprés pressage avec deux parties d'eau,
Les extraits obtenus sont bouillis avec
1 p. cent de kieselguhr, filtrés, évaporés
sous vide & 1/9 de leur volume initial.
Le concentré est ensemencé par quel-
ques cristaux de naringine, refroidi et
le glucoside récupéré comme précé-
demment.

HIGLY dans un brevet U. S. A.
de 1947 (5) traite les peaux broyées
avec un excés de chaux pour précipi-
ter les éléments végétaux coagulables.
Le pH est ajusté & g9-11 par addition
de soude caustigue & 25 p. cent et l'en-

déclenchement de fermentations paral-
léles difficiles & controler. En plus les
cofits de fabrication seraient sensible-
ment augmentés.

semble est agité pendant 30 mn. La
pulpe est pressée et le liquide d’extrac-
tion est ramené a un pH de 4-5 par
addition d’acide chlorhydrique, puis
laissé au repos jusqu'a cristallisation
de la naringine.

Les cristaux obtenus par ces diverses
méthodes sont impurs et contiennent
environ 8o Y; de naringine.

Apres une série d'essais, la méthode
de POORE a été choisie, pour sa sim-
plicité et sa facilité d’application en
comparaison des autres procédés. A
remarquer que lextraction selon
POORE est intéressante pour des es-
sais de laboratoire, mais ne serait pas
souhaitable pour des applications in-
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TABLEAU VI TABLEAU vV
Teneur en naringine des diverses parties du pomelo
Teneur moyenne en naringine des jus de divers citrus
Pourcentage des|Fourcenlage de naringine |[Pourcentage de naringine
= diverses parties dans les diverses par rapport & la guantité
Varidté Naringine % | Observations Parties du fruil i Froft EaFtEes die TRt Vathie dontenus dEng b
POMELO Fratt
(Citrus Paradisi-MACF) FLAVEDO = 5-9% 0,5 & 0,9 648
variété : MARSH SEEDLESS 0,02 & 0,08 il )
POMELO La teneur en (avec membranes) 25 - 38 % 1,4 & 2,1 75 & 85
naringine des
(Citrus Paradisi-MACF) jun de pomelos JUS (tamisé) 25 - 35 % 0,02 & 0,08 1aa
variété : THOMPSON PINK 0,01 & 0,05 |k chair calerée PULPE 10 - 16 % 0,10 & 0,18 446
t généralement
PP LD aEE plus faible que FPEPINS (broyés) 1,7 - 4 % 0,9 & 1,2 4,54 6
celle des fruits
(Citrus Grandis (L) Osbeck)| 0,05 & 9,1 4 chair blonde. * - 1a séparation des deux parties s'eat révélée difficile et guelque peu imprécise.
ORANGE AMERE DE CHINE
(Citrus Aurantium S5P
Myrtifolia Ker - Gawi) 0,01 & 0,03

dustrielles, en raison d'un rendement
peu élevé,

Les cristaux impurs & 80 9, envi-
ron de naringine ont été dissous dans
I'eau bouillante, déféqués i ['acétate
neutre de plomb et l'excés de plomb
précipité par I'hydrogéne sulfuré. La
solution filtrée a été soumise a évapo-
ration lente 4 65° C, les cristaux préci-
pités ont été dissous une seconde fois
dans 1'alcool et, aprés filtration la der-
niere cristallisation s'est effectuée a
20-30 C. La naringine obtenue par
décantation et centrifugation est com-
parable & la naringine que l'on trouve
dans le commerce.

Dosage.

La méthode utilisée est celle décrite
par DAVIS (4) basée sur la coloration
jaune prise par une solution de narin-
gine en milieu sodique.

On a opéré de la maniére suivante :

Dans un tube & essais calibré on

ajoute 0,2 cm® de jus & 10 cm?® de

WBIEAU 4 - COURBE DE REFERENCE DE NARINGINE PURE |
e FOUR 1E DOSAGE FHOTOMETRIGUE.

30

40

diéthyléneglycol et avec cette solution
on tare le photocolorimétre avec un
filtre violet (A % 4 200 A) ; 'addition
ultérieure de 0,2 cm® de soude caus-
tique 4 N, donne une coloration jaune

TABLEAL VIl

Fourcentage de transedoasion

qui s'intensifie rapidement

jusqu’a
7 mn, puis plus lentement arrive 4 son
maximum, pour rester ensuite stable
aprés environ 15 mn. Les valeurs ob-
servées a4 la méme longueur d'onde

Caracidres analytiques du Jus de pomelo en fonciion de la date de cueillette

Extrait sec [Acidité en| Rapport sucres Sucres Acide asc.
Date Variété "'r1;91’° réfracto~ acide ext. sec|réducteurs |S8CCRarese |y oy lan mg % de
métrique % |citrique % | acidite jus
5.10.61 | MARSH 0,082 9,80 1,87 5,25 4,65 2,85 7,5 46,86
19.10.61 [SEEDLESS 0,080 9,60 1,85 5,20 4,50 2,70 7,2 41,3
23.11.61 " 0,070 12,57 2,48 5,06 6,0 3,70 9,7 2
6.12.61| 0,053 12,25 2,63 4,65 5,65 3,45 9,1 42,0
8.12.61 " 0,050 10,50 2,20 4,77 4,50 3,20 7,7 2
14,12, 61 " 0,052 11,55 2,44 1,73 5,30 3,40 8,7 39,2
29.12.61 " 0,049 11,58 2,28 5,07 5,30 3,60 8,9 47,5
181,62 " 0,036 11,86 2,09 5,67 5,70 3,60 9.3 402
31.1.62 " 0,045 12,01 2,24 5,36 5,90 3,60 9,5 3T
122,62 " 0,048 11,89 2,15 5,52 5,20 4,10 9,3 2
14.2.62 L 0,035 11,37 2,01 5,60 - - - -
26,2, 62 " 0,040 11,50 2,05 5,70 = - = =
28.2,62 " 0,039 12,89 2,39 5,39 6,50 3,70 10,2 35,1
1.3.62 " 0,032 11,50 2,30 5,0 5 = - Z,
14.3.62 " 0,030 12,31 1,95 6,31 6,30 3,70 10,0 32,3
l.4.62 o 0,027 5,89 1,62 6,10 - - - -
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TABLEAU 8 - UTAGRAMNE DE FABRICATION DU JUS

l NATUREL D& TOUELO.

Isr Lavage
Triags
|
2&ma Lavage et Brosssge

Itre extraction des Huiles ssssntisllaa
sur les froits entiers

par abrasion et jets d'eau

Tébourbeuss®

Déchets® Huiles

weasentielles

Nota : (®) Echant{llons prélewvés pou

la titration do la naringine.

G-n.l:l‘iimgl
Extracteurs manuals® Bxtr ‘1 tomatiques®
Toaux® l Penux®
i Tmi;'gubtmu lh;‘mn T
Déchets® Jus® Jus® Décheta®
Désadration
Pasteurisation
Rofroidissement®

donnent origine & une courbe de réfé-
rence (fableau 4) construite a partir
de solutions contenant des quantités
connues de naringine pure.

Résultats analytiques.

Les diverses parties du pomélo ont
été analysées, et les moyennes obte-
nues sont mentionnées dans le fa-

Influence de la technologie de
fabrication sur le contenu en
naringine du jus de pomélo.

Dans le tableau 8, est illustré le dia-
gramme de fabrication du jus naturel
pasteurisé de pomélo et sont indiqués
les points de la ligne o1 les échantillons
pour la détermination quantitative de
la naringine ont été prélevés.

Le dosage a été effectué sur le jus
sorti des extracteurs automatiques du
type Pipkin pour des fruits d'un dia-
metre allant jusqu'd 11 cm ; pour
les agrumes d'un diamétre supérieur,
sur le jus sorti des extracteurs manuels
a toupies roulantes, sur les pulpes et

(1) Ta naringine pure utilisée dans cette
recherche pour établir la courbe standard de
comparaison est produite en Suisse et en
Allemagne ; dans les autres pavs on trouve
de la naringine & 8o p, cent.

bleau 5. Dans le fableaw 6 le pourcen-
tage de naringine contenue dans le jus
de plusieurs variétés d’agrumes est
indiqué. Il a été aussi observé que la
teneur en naringine varie suivant la
maturité du fruit (8), (9) et on a es-
sayé d’établir un rapport entre ces deux
valeurs dans le tablean 7, mais il est
évident qu’avant de pouvoir en tirer

PARTIE INDUSTRIELLE

TABLEAU

quelque conclusion il faut prolonger
les recherches pendant plusieurs cam-
pagnes.

En tout cas, dans la formation et
l'accumulation de la naringine dans
les agrumes, le réle joué par le sucre
et le pH est d'importance primordiale,
méme s'il n’est pas encore bien déter-
miné.

IX

Cnnteau en naringine du jus de pomelo prélevé dans les diverses

parties de la ligne

de fabrication

Naringine %
Appareillages
Minimum|Maximum |Moyenne

Extracleurs automatiques (type Pipkin)

pour frults jusqu'a 11 cm @ 0,03 0,08 | 0,055
Extracteurs manuels avec toupies roulantes

pour fruits >11 em a,05 0,00 0,07
Pulpes el huiles essentielles en solution

aqueuse en provenance des extracleurs

automatiques avant de passer & la débourbeuse 0,1 0,2 0,15
Déchets de la débourbeuse (pulpe et eau) 0,15 0,20 | 0,175
Jus sorti du tamis vibrant SWECO

(trous § 0,7 em 0,04 0,08 | 0,06
Déchets du tamis vibrant SWECO 0,10 0,12 0,11
Jus sorti de la raffineuse (trous

# 0,5 mm) serrage moyen 0,04 0,095| 0,0675
Déchets de la raffineuse Serrage moyen 0,10 0,10 0,10
Jus sorti de la raffineuse dessérée 0,04 0,092 0,066
Déchets de la raffineuse dessérde 0,098| 0,10 | 0,099
Jus sorti de la raffineuse serrée au

maximum 0,04 0,095 0,0675
Déchets de la raffineuse serrée au

maximum 0,10 0,13 0,115
Jus apris pasteurisation 0,04 0,08 0,06
Peaux broyées — déchets 0,7 1 0,85
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huiles essentielles en solution aqueuse
provenant des mémes extracteurs auto-
matiques avant de passer a la débour-
beuse et sur le déchet sortant apres
séparation de I'huile essentielle.

Le diagramme habituel de fabrica-
tion prévoit un passage de jus dans un
extracteur continu & vis (raffineuse)
avec serrage réglable. Les échantillons

DISCUSSION

On a déterminé expérimentalement
qu'un contenu en naringine de 0,03
4 0,07 p. cent donne au jus naturel de
pomélo un gofit caractéristique amer,
mais qu'au-dessus de cette quantité le
jus devient de qualité inférieure et au-
dela de o,10 p. cent de glucoside le degré
d’amertume est tellement élevé que le
jus ne peut plus étre considéré comme
commercialisable.

Les résultats publiés permettent de
réaliser un certain nombre d’obser-
vations et suggestions :

— la nécessité de 'emploi d'une ma-
tiére premiére & juste point de maturité
et l'expérimentation agricole d’autres
variétés d'agrumes, moins riches en

de jus et de déchet ont été prélevés de la
raffineuse normalement serrée (rende-
ment moyen en jus 27-32 p.cent), des-
serrée (rendement moyen 22-27 p. cent)
et serrée au maximum (rendement
moyen 31-37 p. cent).
Comparativement, le jus aprés ex-
traction a été passé dans un tamis vi-
brant du type Sweco en supprimant la

naringine que la Marsh Seedless, mais
sans négliger les caractéres chimiques
(extrait sec, acidité, sucres, acide as-
corbique), et le rendement industriel
en jus ;

— l'utilité d’éliminer du diagramme
de fabrication les opérations de mélange
pulpe-jus, les extractions trop poussées,
I'incorporation de flavedo et surtout
d’albedo au jus, I'écrasement des pé-
pins et de faciliter et d’accélérer an
maximum la séparation de la pulpe
par tamis vibrant ou extracteurs a vis,
pas trop serrés.

I1 a été aussi relevé qu'un jus tamisé
immeédiatement apreés extraction conte-
nait 0,0675 de naringine, contre 0,082
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raffineuse 4 vis et I'analyse a été effec-
tuée sur le jus tamisé et le déchet ; le
rendement en jus a été de 25-30 p. cent.

Les derniers dosages ont été effec-
tués sur le jus aprés pasteurisation
et sur les déchets de peaux broyées
avant élimination.

Les contenus en glucoside ont été
mentionnés dans le fableau 9.

DES RESULTATS

s'il est tamisé aprés 15 mn. Le méme
jus, tamisé aprés 6 h de contact avec la
pulpe, contenait 0,085 p. cent de gluco-
side.

En conclusion, si 'emploi des fruits &
juste point de maturité, 'application
correcte des technologies de fabrication,
la vitesse des opérations industrielles
et l'utilisation des machines automa-
tiques, sont les conditions pour éviter
qu’on dépasse la limite de « sécurité »
de la teneur en naringine dans les jus
de pomélo, il faut aussi ne pas oublier
que I'amélioration des caractéres orga-
noleptiques des jus naturels dépend en
grande partie de la qualité et des carac-
téres chimiques de la matiére premiére,

Communication présentée au 6° Congrés International d’' A grumicultuve méditervandenne (Nice, Mai 1962) Section Industrie.
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