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Une méthode objective d'évaluation de la teneur en pulpe
en suspension dans les boissons de fruits ` '

par P . DUPAIGN E
Institut Français de Recherches Fruitières Outre -111cr .

INE d1FTIlODIi OI3fI;( '17I"E
D ' El ':lLi - ATION DL' L:1 'TI :NEI'R EN YULPE

EN SUSPENSION DANS LEN POISSONS DE FRUIT,'"

L 'estimation de la pulpe en suspension dans le s
boissons contenant (les matières insolubles provenan t
des fruits ou légumes semble constituer un bien minc e
problème par rapport à celui de la recherche difficil e
des traces de produits toxiques, par exemple, ou celu i
du contrôle du pourcentage de fruits réellement utilis é
dans les boissons diluées .

En effet cette pulpe est très visible, abondante ,
facile à séparer par tamisage ou filtration : elle devrai t
être facile à évaluer . Pourtant son hétérogénéité pro-
voque (les variations trop élevées selon le procédé uti-
lisé, et aucun procédé ne donne entièrement satisfac-
tion ; nous avons publié les années précédentes deu x
notes sur ce sujet, faisant état de la bibliographi e
existante et fournissant des résultats expérimentau x
et des suggestions (I, 2) ; comme on le verra plus loin ,
nous avons abordé cette fois les essais un peu diffé-
remment .

RÔLE DE LA PULPE DANS LES BOISSONS .

Il est important de pouvoir évaluer avec exacti-
tude la quantité de pulpe dans une boisson, car ell e
est indispensable et constitue un caractère de premier
plan pour la qualité organoleptique de liquides tels
que jus de tomate, d ' abricot ou d 'ananas, nectars d e

( s ) Note présentée à la to e Réunion de travail de la Commis-
sion Scientifique et Technique de la Fédération Internationale de s
Jus de Fruits, à Madrid, en 1967 .

par P . DI - DAIGN E
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RÉSUMÉ . — Après avoir exposé le rôle de la pulpe de fruits dan s
les boissons, l ' auteur fait un bref résumé des diverses méthode s
utilisées pour son dosage .

Il propose ensuite une méthode ayant pour principe le dépô t
rapide de la pulpe après addition d'acétone dans le jus étudié . Le
dépôt obtenu dans ces conditions est centrifugé et pesé après élimi-
nation du sérum .

Le détail du mode opératoire est donné .

poire ou de pêche, boissons exotiques . La filtration
de ces boissons est facile et fournit des liquides lim-
pides avant perdu la plus grande partie de leur saveur ,
leur couleur, leur arôme et ne répondant plus à c c
qu 'en attend le consommateur . En effet les colorant s
naturels (caroténoïdes liposolubles) ainsi que le s
matières volatiles, sont peu solubles et restent fixé s
sur les matières séparées .

On peut en dire autant des jus d 'agrumes, que l e
consommateur s 'attend à voir assez chargés, bien qu e
l ' importance relative de la pulpe soit moins marquée .

Pour le raisin, la pomme, les baies anthocyaniques ,
au contraire la présence de la pulpe n'est pas souven t
recherchée, aussi les présente-t-on limpides aprè s
filtration .

En sens inverse, il est facile de préparer des liquides
trop riches en pulpe pour pouvoir constituer des bois -
sons agréables ; le résultat dépend de la matière pre-
mière et du procédé d 'extraction : ainsi les abricot s
trop mûrs, les bananes ou les mangues extraites à l a
passoire, fournissent directement des purées .

Les procédés continus d'extraction, agissant par
broyage du fruit dénoyauté entier et séparation par-
tielle des particules les plus grossières, donnent de s
liquides contenant beaucoup de pulpe avec parfois
des composants indésirables comme les fibres ou les
cellules pierreuses (poire, goyave) qui devraient êtr e
éliminés (13) ; l ' addition d 'eau sucrée à ces liquides,
pour en diminuer le prix et les rendre buvables, four -
nit des boissons d 'autant moins fruitées qu ' elles sont
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plus diluées : il est important de pouvoir y évaluer la
teneur en pulpe .

Si l'on prend le cas du jus d ' ananas qui semble d ' as -
pect plus constant, puisqu'il n 'est pas dilué, on doit
pourtant constater que sa préparation met en oeuvre ,
après l 'extraction à la presse continue, une élimina-
tion partielle des éléments les plus grossiers ; le con-
sommateur exige un jus très fruité mais rafraîchissant ,
c 'est-a-dire une consistance ni trop fluide, ni tro p
épaisse : d 'où l ' intérêt de la connaissance exacte d e
cette consistance pour le réglage des machines à
l ' usine .

C O M PO5ITION DE LA PULPT. EN SUSPENSION .

De quoi est formée cette matière ? Sa compositio n
n 'est pas constante puisqu 'elle dépend du fruit et d u
mode d 'extraction ; on peut toujours dire qu ' elle com-
porte des débris de cellules, parfois même des cellule s
géantes entières (agrumes), des vaisseaux libéro-li-
gneux, des fibres, des débris de peau, ainsi que de s
matières colloïdales partiellement précipitées comm e
pectines, gommes ou protéines (3) . L 'état, la forme ,
les dimensions de ces particules sont très variable . On
comprend alors pourquoi les dosages directs de cons-
tituants précisés chimiquement (cellulose, lignine ,
pectine par exemple) ne donne aucun renseignemen t
précis sur la teneur en pulpe totale .

D 'ailleurs, dans l ' aspect, le goût et la couleur d ' un
jus pulpeux, les différentes particules ont parfois des
rôles différents ; ainsi dans un jus d 'orange on dis-
tingue les cellules à jus qui se déposent les première s
au fond du récipient, et une fine poussière blanch e
plus légère constituée par des débris d ' albedo : cett e
portion est plus amère, les cellules sont plus douces e t
plus parfumées mais un excès rendrait le liquide tro p
« nourissant » . Même le sédiment d 'un jus de pomm e
trouble présente des particularités ; un travail russe
de 1961 (4) a montré qu ' il est plus riche en protéine s
qu 'en cellulose .

Il est à remarquer que la norme américaine récent e
(5) du jus de citron établit une distinction entre « par-
ticules membraneuses légères » que l 'on sépare par
tamisage manuel (mailles de 0 .9 mm) et « pulpe fine »
que l'on évalue par centrifugation du jus tamisé . Le s
normes précédentes ne mentionnaient qu 'une « pulpe
en suspension », à évaluer par une centrifugation à
364 g pendant Io mn .

Pour le jus d 'ananas, la norme américaine (6) n e
fait pas de distinction, mais propose la détermination
de l'« extrait insoluble finement divisé » par une cen-
trifugation à 364 g pendant 3 mn seulement .

PROrÉDI?S L'TIIISABLES .

La première idée qui se présente à l 'esprit est d e
laisser le liquide au repos dans une éprouvette gradué e
et d'obsere er le dépôt qui se sépare en quelques heure s
d 'un liquide surnageant plus ou moins trouble .

Malheureusement la vitesse de sédimentation es t
très variable et le dépôt continue à se tasser pendant
parfois plusieurs jours ; en général le liquide commenc e
à fermenter en 24 ou 48 h et le dépôt remonte . Même
en fixant la durée du repos et en utilisant un antisep-
tique, les résultats ne sont pas reproductibles à moin s
de prolonger l 'observation .

La centrifugation permet d 'accélérer la chute des
particules et la formation du dépôt en multiplian t
l 'action de la pesanteur : aussi est-ce le procédé le plu s
généralement proposé. Encore faut-il fixer les condi-
tions de l 'opération : force centrifuge et durée ; la
méthode américaine décrite dans les normes des ju s
d'agrumes (5, 7) est souvent prise comme méthod e
de référence ; elle utilise une force centrifuge de 364,6 g
pendant Io mn. Nos travaux précédents ont montré
pourquoi il faudrait la modifier, bien que les dernière s
éditions des normes aient donné un peu plus de préci-
sion sur le mode opératoire et le matériel à utiliser :
tubes gradués coniques de 5o ml, longs d ' environ 12 cm .

Nous reviendrons sur la centrifugation .
Le dosage classique de l'extrait sec insoluble donn e

des résultats précis et reproductibles ; il s'agit de sépa -
rer la pulpe par centrifugation ou filtration, puis l a
débarrasser du jus contenant des matières soluble s
(qui viendraient s 'ajouter à l'extrait sec) par plusieur s
lavages successifs à l' eau chaude, et après séchage à
poids constant dans une étuve thermostatée, la pese r
avec précision (8, 9) .

On peut utiliser avec profit la méthode décrit e
récemment par le projet de recommandation de 1 ' ISO
0 0 IO2I pour les dérivés des fruits et légumes (Io) .

Malheureusement on ne trouve pas de corrélatio n
entre l 'extrait sec insoluble et la teneur en pulpe ,
déterminée par centrifugation (Ambanelli, 1956 (33)) ;
en effet le lavage nécessaire à l'eau bouillante entraîn e
les pectines et autres colloïdes, et le poids du résidu
sec ne dépend pas de la forme ou de l 'élasticité des par -
ticules .

La mesure de la viscosité des liquides épais, par l e
temps d 'écoulement ou par un procédé dynamique ,
ne renseigne pas sur la teneur en pulpe ; bien entendu
un liquide épais est plus visqueux , en général qu ' un
liquide clair de même densité, mais beaucoup d'autre s
facteurs interviennent . D'ailleurs un concentré pul-
peux de fruit est un liquide non newtonien .
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Nous avons essayé aussi d ' autres procédés pour
tenter de séparer un liquide pulpeux en deux phase s
mesurables : la pulpe et le « sérum » .

La flottation, obtenue par addition de sel dans le jus ,
dont il augmente la densité, est spectaculaire car o n
voit un sérum limpide surmonté d'un « chapeau » d e
pulpe dont on peut déterminer l'épaisseur ; mais les
résultats ne sont pas constants ; d'ailleurs en 1 95 1
OrsEN et AsBELL (Ir) l'avaient comparé à la centrifu-
gation et n 'avaient pas trouvé de corrélation .

Un autre moyen de faire remonter la pulpe en sur -
face est de provoquer un dégagement de fines bulbe s
au sein du liquide : c 'est ainsi que se produisent les
« chapeaux » de pulpe dans les moûts en fermentatio n
dans les cuves .

Le dépulpage des moûts de raisin a été proposé
récemment par GAZY K au Congrès de Varsovie (12 )

en suivant ce principe ; l'émission de bulbes serai t
provoquée par une cathode immergée dégageant d e
l'hydrogène, ce qui a l'avantage de protéger contr e
l 'oxydation .

Nous avons également réalisé une remontée rapid e
de la pulpe de divers jus (tomate, orange, ananas )
par dégagement gazeux électrolytique, en plaçan t
les deux électrodes dans le fond d 'un récipient et en
utilisant simplement le courant alternatif ; nous avon s
aussi obtenu le même résultat plus rapidement mai s
moins complètement en provoquant un dégagemen t
de fines bulles d 'air à travers une paroi de verre fritté .

Mais, outre que l 'électrolyse provoque un échauffe -
ment du liquide, la remontée des bulles provoqu e
un brassage continuel au sein du liquide, entraînan t
des particules vers le haut et vers le bas .

L 'opération inverse : la chute de la pulpe, peut être
provoquée par un sablage fin ; en réalité on n 'attein t
que les grosses particules, et le volume du sable néces -
saire est important .

Nous avons vérifié également que l ' on peut activer
la décantation par un traitement préalable ayant pour
effet de détruire ou modifier la structure physique des
particules, ou de coaguler les pectines ; ainsi la congé-
lation temporaire ou au contraire l'ébullition donnen t
des liquides qui ont tendance à sédimenter plus vite .
De même une défécation par les procédés habituel s
(au plomb, ou au ferro-cyanure selon Carrez, ou à
l 'acétate mercurique) provoque une précipitation qu i
entraîne toute la pulpe ; mais bien entendu ce préci-
pité est bien plus volumineux que la pulpe seule .

Pour vérifier l'influence de la viscosité et la densit é
du liquide sur la chute des particules plus lourdes ,
nous avons comparé des jus pulpeux normaux ave c
les mêmes jus alourdis par addition de sirop et allégés

par addition d ' eau : il est évident que la pulpe des ju s
allégés sédimente beaucoup plus rapidement .

PROCÉDÉ' ADOPTÉ .

Au lieu d'alléger le liquide avec de l'eau, on peut l e
faire avec un solvant miscible en toutes proportion s
et plus léger que l ' eau .

Après avoir essayé l'éthanol, le méthanol et de s
azéotropes, nous avons adopté l 'acétone qui donn e
un sérum léger ; un jus d 'ananas additionné de son
volume d 'acétone donnait par exemple un mélang e
ayant pour densité 0,93 au sein duquel la pulpe s e
déposait rapidement .

En fait, dans de telles proportions, on observe auss i
une coagulation partielle des pectines qui favoris e
d'ailleurs le dépôt, mais s'y ajoute ; pratiquement il
est facile de constater, en faisant l ' essai sur un ju s
filtré, que le volume de pectine précipité est négli-
geable par rapport â celui de la pulpe .

En définitive, on obtient par centrifugation un
culot beaucoup plus cohérent et tassé lorsque le jus
a été additionné d ' acétone ; du coup les résultats son t
plus reproductibles, surtout si l 'on estime la dose d e
pulpe par pesée du culot de centrifugation, dans l e
tube dont on a vidé le sérum : la séparation se fai t
parfaitement .

Lorsque l'on mélange l 'acétone au jus avant la cen-
trifugation, on observe parfois un dégagement gazeu x
faisant remonter la pulpe ; c'est l'air dissous clans l e
jus qui se trouve expulsé, car il est moins soluble dan s
le mélange eau-acétone . Pour éviter cet inconvénient
qui ne se produit que sur les jus fraîchement extraits ,
il suffit de désaérer auparavant le liquide en l'agitan t
sous vide .

On peut proposer le mode opératoire suivant :
-- Utiliser une centrifugeuse électrique compor-

tant un régulateur de vitesse et si possible un indica-
teur de vitesse ; sinon on peut mesurer la vitesse d e
rotation, dans les conditions normales d 'emploi, au
moyen d 'un compte-tours et repérer les vitesses
correspondant au divers plots du rhéostat, pa r
exemple .

Les tubes de la centrifugeuse, de préférence en ma-
tière plastique transparente, ont une contenance d e
5o ml ; ils sont gradués et ont une forme longue : Io à
12 cm . On a mesuré le diamètre maximum du cercl e
décrit par les fonds des tubes en cours de rotation ,
pour le calcul de la force centrifuge . Celui-ci se fai t
par la formule simple suivante :

ag=d. 2 N2R
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N étant la vitesse de rotation en tours par second e
et R le rayon en mètres . Pour l 'exprimer en un coef-
ficient multipliant la force de pesanteur, on calcul e

q	 n 2 N'R
g

ainsi a = 0,412 N 2 pour un rayon de Io cm .
On dira par exemple que la norme américaine de -

mande de centrifuger à 346 g .
— On prépare dans un tube gradué le mélange de

50 ml de jus avec 5 0 ml d 'acétone, on agite et on
répartit également dans les tubes de centrifugeuse .
Ces tubes sont munis de bouclions pour éviter les pro-
jections et l ' évaporation .
	 La centrifugation est conduite pendant ro m n

exactement ; précédemment nous avons montré
l 'importance de fixer avec précision cette durée, et d e
maintenir la constance de la vitesse choisie .

L ' accélération sera poussée au maximum, et l a
durée de décélération réduite par un freinage .

Pour obtenir des culots bien compacts, nous pré-
férons utiliser une force centrifuge supérieure à 364 g :
par exemple 2 000 g pour un jus moyennement pul-
peux, ou plus ; mais il est évident qu ' il faut choisir
une fois pour toutes une force centrifuge et s 'y tenir
strictement .

L ' évaluation de l ' importance de la pulpe peut s e
réaliser de deux manières :

— par la mesure de son volume, soit directement
en l 'observant sur la graduation, soit avec plus d e
précision en décantant le sérum dans un tube gradu é
de too ml ;

POIDS DES CULOTS DE CENTRIFUGATION EN FONCTION DE LA FORC E
CENTRIFUGE

---- par une pesée des tubes dont on a vidé le sérum ,
ce qui est plus précis mais donne un résultat légère -
ment différent puisque la pulpe est un peu plus dens e
que le sérum .

L'inscription des résultats en fonction de la forc e
centrifuge sur un graphique, en coordonnées loga-
rithmiques, donne une droite pour un jus déterminé .
On peut ainsi vérifier que la méthode à l ' acétone donn e
des résultats plus constants que la simple centrifu-
gation du jus aux mêmes vitesses ; nous l'avons fai t
en utilisant une centrifugeuse comportant quatre tube s
de 5o ml : deux étaient remplis de jus et les deux autre s
de jus dilué à l'acétone ; ainsi la comparaison pouvai t
être faite avec certitude .
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