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Utilisation des agrumes
dans l'industrie alimentaire et pharmaceutique

par M. F. COSTE, H. M. GATTEFOSSE et B. R. GUILLOT

Avec la collaboration du laboratoire de Pharmacie galénique de la Faculté de Pharmacie de Nantes
et de la Faculté de Pharmacie de Grenoble.

L’industrie pharmaceutique s’efforce a I’heure ac-
tuelle de présenter au public des médicaments dont
les caractéres ou qualités organoleptiques soient suf-
fisamment étudiés pour ne provoquer chez le patient
ni un sentiment de répulsion ni une excitation de sa
gourmandise.

L’industrie alimentaire dispose par contre d'une
gamme plus vaste d’ardmes et d’édulcorants car son
but est précisément de flatter les besoins « gustatifs »
du consommateur.

Mais qu’'entend-on précisément par qualités ou
propriétés organoleptiques, par arémes et ardmati-
sants ? Si l'on se référe au vocabulaire technique
publié par le C. N. R. S. sous la direction de J. LE
MAGNEN, « les propriétés, caracteres ou qualités
organoleptiques sont définies par ’ensemble des pro-
priétés de l'aliment (et par la méme du médicament
considéré) qui sont la cause avant, pendant et apres
I'ingestion orale d’'un complexe de sensations, ce com-
plexe formant ce que 'on appelle le goiit de 'aliment
ou du médicament ».

La flaveur représente selon les auteurs, soit la part
olfactogustative du complexe perceptif, soit I’ensemble
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RESUME. — L’Industrie alimentaire et pharmaceutique utilise,
depuis fort longtemps, les agrumes comme aromatisants. Il existe a
I'heure actuelle toute une gamme de produits qui en dérivent : huiles
essentielles, pluressences, pulvessences, jus, extraits, pates, lyophilisats,
ardémes synthétiques etc...

Ces produits sont soumis a des contrdles physiques, chimiques ou
organoleptiques, et lors d'une aromatisation ou d'un masquage, les
jurys de dégustation jouent un réle prépondérant. Le travail d’aroma-
tisation est en effet essentiellement subjectif, bien que des travaux
récents tendent a objectiver les phénoménes olfactifs et gustatifs qui
y sont liés.

des stimulis : stimulation olfactive et gustative, sen-
sations tactiles (acres, veloutées, piquantes...), ther-
miques, mécaniques et méme sensations auditives
(Remington’s Pharmaceutical Sciences).

Pour certains auteurs comme TRAISNEL les termes
aromes et aromates désignent respectivement «!’odeur »
et «toute substance répandant une odeur suave ».
D’aprés TRAISNEL, il faudrait donc parler de « I’aroma-
tisation d’'une pommade » et de «flaveur pour une pré-
paration destinée a la voie orale ».

Par contre, dans un récent article a propos de « I'uti-
lisation des ardmes dans l'industrie de la confiserie
PROFFIT oppose nettement ardme et parfum : « Il ne
faut pas perdre de vue que les produits aromatiques
entrent dans la composition de la confiserie pour leur
ardme et non pour leur parfum. » Il ajoute cependant :
« Le parfum vient parfois au secours de 'ardme. »

La question reste donc posée : vaut-il mieux parler
de 'aromatisation des médicaments destinés a la voie
orale ou des aliments, ou de ’amélioration de la flaveur
de ce méme médicament ou aliment ?

Ajoutons que le probléme de I'aromatisation en phar-
macie semble a priori plus difficile a résoudre que dans
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I'industrie alimentaire : en effet dans ce dernier cas,
il s’agit surtout de rendre le plus agréable possible un
aliment alors que, pour un médicament, il s’agit de
modifier, de masquer, d’améliorer sans tomber dans
I'excés inverse, un médicament ayant une odeur, un
golit, une texture souvent franchement désagréable. 11
intervient ici nettement un facteur de « correction de
gott » (TRAISNEL).

Des travaux récents tendent a rendre objectif en
s'aidant de la chimie, de la physique et des mathéma-
tiques, I'aspect sensoriel et subjectif de I'olfaction, nous
pouvons citer par exemple :

— ¢édifice moléculaire et odeur (PEvRON) ;

— efficacité odorante et activité thermodynamique

(LAFFORT) ;
— les molécules odorantes agiraient par leur forme
et leur taille (GRIVE) ;
et enfin, une méthode pour mesurer l'inten=ité d'une
odeur a été exprimée de fagon mathématique (APPELL,
1964).

Cependant, de tous nos sens, I'odorat est certaine-
ment le plus subtil et le plus complexe. La muqueuse
nasale comporte une région adaptée a la perception
des odeurs : la tache jaune olfactive dont la partie
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active est formée par les cils et biatonnets olfactifs qui
baignent dans un mucus secrété par les glandes de
Bowwmax. Au niveau du glomérule, le filet olfactif se
met en contact avec les dentrites de la cellule mitrale
du bulbe olfactif dont le cylindraxe rejoint un centre
olfactif.

S’il est difficile d’apporter une simplification logique
au chaos des odeurs, par contre, il se trouve qu’on a
pu limiter la sensation gustative a 4 qualités primaires
ou goits fondamentaux :

Le sucré, le salé, 'acide et I'amer. Les récepteurs
sensibles au golt acide sont en nombre plus important
en avant (pointe de la langue) tandis que ceux sen-
sibles au got amer sont plus développés vers l'arriere
(base de la langue). Le sens du gott est probablement
sous la dépendance du nerf glossopharyngien et de la
corde du tympan.

Mais quels sont les aroOmatisants a base d’agrumes
ou les flaveurs d’agrumes dont nous disposons a I’heure
actuelle pour masquer, corriger ou améliorer un ou
plusieurs principes actifs dotés d’'un gott ou d'une
odeur particuliérement désagréable ou pour créer une
«flaveur » au sein d'un aliment ?

AROMATISANTS

Les aromatisants a base d’agrumes inscrits a la
pharmacopée frangaise sont peu nombreux :

— Zeste du fruit frais de l'oranger a fruit doux
(Citrus aurantium L. var. dulcis PERs., C. aurantiuim
Ri1ss0) et son alcoolature.

— L’écorce d’orange amere : Bigaradier (C. auran-
toum var. amara LINK., Citrus vulgaris R1sso ou Citrus
bigaradia DUHAMEL) ainsi que la teinture et le sirop
correspondants.

— Alcoolature de citron (Citrus medica L. proparte,
C. limonum Risso. Rutacées, Aurantiées).

— Essence de citron, essence d’orange.

Si la pharmacopée frangaise ne traite pas spéciale-
ment de l'aromatisation, la pharmacopée américaine
et le National Formulary attachent une importance
particuliére a 'aromatisation des médicaments. Nous
citerons parmi les produits a base d’agrumes

— Elixir aromatique 4 base d’essence d’orange com-
posée avec essences d’orange, de citron, d’anis et de
coriandre.

— Du sirop d’orange qui est de la teinture d’orange
douce, additionnée d’'un peu d’acide citrique.

Mais sur le marché nous trouvons a I'heure actuelle

toute une gamme de produits dérivés des agrumes,
destinée a l'usage pharmaceutique ou alimentaire, ces
formes sont rassemblées dans le tableau ci-contre.

1) Huiles essentielles d’orange, citron, manda-
rine (Citrus madurensis LOUR ou C. nobilis LOUR) sont
obtenues par expression de la partie externe du péri-
carpe du fruit frais et sont la plupart du temps recti-
fiées, c’est-a-dire que I'on élimine des impuretés par
distillation sous vide.

2) Huiles essentielles concentrées : sont obte-
tues par élimination d’une partie plus ou moins impor-
tante des hydrocarbures. Ce sont en fait les Plures-
sences rectifiées et déterpénées par concentration sous
vide. Ce sont des huiles essentielles concentrées, dont
la teneur en dérivés oxygénés est quatre fois supé-
rieure a celle des huiles essentielles.

3) Huiles essentielles déterpenées et sesqui-
déterpénées : résultent d’'une distillation fraction-
née sous vide de l'essence ; on élimine ainsi les terpénes
(fraction légere oxydable de ces essences) et les sesqui-
terpénes (fraction lourde peu soluble dans I'alcool).
On ne conserve que la fraction «cceur ».

4) Pulvessences : sont des essences enrobées dans
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AROMA TISANTS NATURELS

CITRON - ORANGE - MANDARINE

Fruit proprement

dit

7este ecorce

lyophilisé

- - -
alcoolature pate

1 hilisat
teinture yophiiis
d'agrumes

un gel déshydraté de polysaccharides naturels. On
forme une émulsion d’essence dans la gomme et 1'on
passe a 'atomiseur (GATTEFOSSE).

La concentration en essence varie de 5 a 20 p. cent.
5) Solution alcoolique d’huile essentielle
résulte de I'action dissolvante de I'alcool sur 'essence

et élimination des parties insolubles apres repos.

6) Jus d’orange et de citron : se trouvent en ali-
mentation, conservés sous pression de CO, ou par
addition de conservateurs autorisés (SO,) dans les
catégories dites courantes (LEC0Q).

7) Jus concentrés d’orange, citron, manda-
rine : sont obtenus a partir des fruits murs cueillis sur
I’arbre a I’exclusion de tout fruit tombé, par pressage,
récupération et incorporation d'une partie du péri-
carpe, pasteurisation, concentration, stérilisation. Ils
sont concentrés environ cinq fois, puis pasteurisés.
L’industrie utilise des jus beaucoup plus concentrés
jusqu’a consistance péteuse.

8) Extraits secs d’agrumes : résulte de l'ato-
misation de jus pectiques d’agrumes désucrés et désa-
cidifiés, ce qui leur donne un bon pouvoir d’absorp-
tion leur permettant de disperser des huiles essentielles
en vue de la préparation de concentrés pour boissons.

g) Pates d’agrumes : représentent une forme so-
luble d’agrumes : c’est en quelque sorte un jus évaporé
dans lequel de la pectine enrobe l'essence. C’est un
produit peu connu, peu utilisé et dont les méthodes
analytiques sont a mettre au point.

10) Lyophilisats de jus d’orange aromatisé :

congelé naturel concentré atomisé concenlre

Huile essentielle

déterpénée alcoolique

Sesqui-déterpénée

"Pulves-
sence'

- -
"Pluressence' Soluté alcoolique
d'huile essentielle

—
extrait sec
d'agrumes

sont obtenus par congélation et sublimation du jus
associé a de la pulpe de péricarpe.

Un trés récent exposé de ArRTOZOUL sur la lyophili-
sation et les ar6mes remet en question les affirmations
du professeur REY : « Les produits lyophilisés gardent
parfaitement I’ensemble de leurs propriétés organo-
leptiques : texture, gott et aréme, ceci a cause de I'effet
absorbant de la masse inerte lors du dégazage. »

Or, I'expérience industrielle actuelle montre que cela
n’est pas toujours valable ; quand on lyophilise, I'air
ambiant est parfumé ainsi que I'’eau de dégivrage. Les
pertes aromatiques ont lieu a la congélation et lors de
la mise sous vide. Aussi les industriels, et c’est en par-
ticulier valable pour le café en poudre, réaromatisent-
ils le produit lyophilisé.

ARTOZOUL a mis au point un systéme sélectif de
récupération des ardomes, la grande difficulté étant
ensuite de réintroduire des aro6mes a l'intérieur de la
masse lyophilisée. Pour cela deux solutions : soit par
flux d’air, soit par pulvérisation; mais on constate
alors un dépot de 'ardme sur le tissu inerte du lyo-
philisat, il n’y a pas absorption dans la masse. Le jus
d’orange est en particulier trés difficile a lyophiliser
et a réaromatiser car les arémes réintroduits sont tres
sensibles a l'oxydation. Il s’agit d’autre part d’une
méthode onéreuse.

Il semble que les produits atomisés aient des pro-
priétés organoleptiques plus intéressantes. Cependant,
en ce qui concerne la lyophilisation, des recherches
pourraient étre faites concernant la capacité de réten-
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tion d’un jus de fruit vis a vis de matiéres aromatiques
de volatilité croissante ou peut étre, faudrait-il par la
suite, modifier la structure du lyophilisat.

11) Jus d’orange congelé au Canada (MoOLDA-
VAN, 1964).

12) Tablettes de concentré de jus d'orange et de
mandarine aux FEtats-Unis (P. A. C. I).

13) En Amérique, mise au point pour l'industrie
alimentaire de capsules contenant une dose précise
d’ardmes liquides.

14) arémes synthétiques utilisés dans l'alimen-
tation qui sont des « préparations de mélanges relative-
ment simples rappelant I'arome naturel et de parfaite
innocuité ».

15) Edulcorants : parmi eux, nous citerons les plus
utilisés : les sucres, les sirops, les polyalcools (Mannitol-
Sorbitol-Glycérine), la saccharine, le cyclamate de Na,
enfin, certains pays utilisent la Dulcine et le P 4o00.

16) Signalons pour terminer au Japon, la décou-
verte de renforcateurs d’arémes en alimentation :
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ce sont des substances qui sont utilisées a dose infini-
tésimale pour développer et fixer 'odeur : sel d’histi-
dine et acide inosique : ribose 5’ phosphorique.

Tous ces produits ont bien évidemment des carac-
téres et des constantes physico-chimiques définis,
constantes qui sont fournies par les pharmacopées, les
ouvrages de législation alimentaire, ou les fiches ana-
lytiques et de controle.

Rappelons que le mode d’obtention d’'une essence ou
d’'un jus de fruit influe sur se= caractéres ainsi d’ailleurs
que la variété du fruit employé et I'origine de ce fruit.

L’étude de ces caractéres et des composés chimiques
constitutifs, nous montre que nous n'avons aucune
donnée sur les pates d’agrumes, ni sur les lyophilisats.
Nous constatons par ailleurs, que les essences déter-
pénées sont plus solubles dans les alcools faibles (60-
809) que les essences naturelles ou pluressences et
qu’elles sont de composition plus constante et de meil-
leure conservation du fait de la diminution de leur
indice de peroxyde.

CONTROLES

Ces caracteres et ces constantes physiques découlent
bien évidemment de la composition chimique du pro-
duit étudié, qui est souvent trés complexe, les compo-
sants n'étant pas encore tous identifiés, d’ot la diffi-
culté de reconstitution des aromes. Cependant, une
firme francaise a réussi a reconstituer une essence de
citron identique a ’essence naturelle (la comparaison
de leurs spectres I. R. le prouverait).

Différentes méthodes physiques ou chimiques ont
permis et permettent encore d'identifier les corps en-
trant dans la composition des aromatisants a base
d’agrumes, et permettent aussi de controler leur pureté
et leur stabilité. Nous rappellerons briévement ces
méthodes qui vont de la mouillette de papier-filtre a
I'utilisation d’appareils physiques perfectionnés en
passant par des méthodes classiques de dosages chi-
miques.

1) Les méthodes chimigues : en dehors des détermi-
nations classiques de 'extrait sec, des cendres ou de
la teneur en eau, etc., certains indices ou dosages, tel
I'indice de peroxyde, le dosage chimique du citral ou
la détermination de l'acidité et de la teneur en vita-
mine C d’'un jus sont importants.

En ce qui concerne :

2) Les méthodes physiques, il faut bien reconnaitre

que les méthodes chromatographiques sont les plus
utilisées actuellement ; en particulier la chromatogra-
phie sur plaque ou sur papier et la chromatographie
en phase gazeuse. Cette derniere présente quelques
inconvénients : il peut se former des réactions secon-
daires en cours d’opération dues a la grande sensibilité
des constituants terpéniques a différents facteurs tels
que température, propriétés catalytiques de certains
supports, réactivité de quelques phases stationnaires.
On recommande par conséquent d’opérer des sépara-
tions préalables par chromatographie d’adsorption
liq/liq ou d’utiliser des précolonnes de séparation. Un
étalonnage préalable ou en cours d’opération est néces-
saire. L'emploi de la spectrophotométrie U. V. ou I. R.
compléte le plus souvent les résultats obtenus par chro-
matographie.

Différentes méthodes physiques peuvent étre éga-
lement associées : par exemple, un travail récent sur
I’essence d’orange utilise la distillation puis les chroma-
tographies sur colonne et en phase vapeur, la spectro-
graphie de masse, les I. R. et la résonance magnétique
nucléaire (PEYRON).

Enfin, les méthodes physiques et chimiques sont sou-
vent couplées

C'est par exemple le cas de la chromatographie sur
papier des dérivés mercurisés des essences par GODON
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oude l'isolement des aldéhydes par conversion en déri-
vés hydrosolubles a I'aide du réactif GIRARDT, régéné-
ration et chromatographie en phase gazeuse par
STANLEY et coll.

C'est également le cas de la chromatographie en
phase gazeuse de la fraction terpénique et alcools-
esters des essences d’agrumes, obtenue par distillation
sous vide, aprés élimination des aldéhydes et des pro-
duits solubles dans la lessive alcaline, ce qui a permis

UNITE

Les Américains ont beaucoup travaillé sur ce sujet :
BEEBE CENTER et WADDELL ont défini une unité de
gout. Le « gust » qui est 'intensité d’une solution a
I p. cent en saccharose. Dans ce cas, nous avons le
gust sucré ; des gusts amers, salés, acides ont aussi
été définis par exemple un gust acide est l'intensité
d’une solution d’acide tartrique & 0,0085 g p. cent.

Dans le domaine des mélange= de sapidités diffé-
rentes, KAMEN, PANGBORN et ANDERSON entre autres,
aprés de nombreux travaux, en prenant comme sub-
stances de références la caféine, le saccharose, le CINa,
I’acide citrique respectivement pour les quatre sensa-
tions amere, sucrée, salée et acide, sont arrivés aux
résultats suivants -

la caféine augmente la sensation acide ;

— le saccharose diminue I'amertume et 'acidité ;

— le CINa augmente la sensation sucrée, par contre
le Cl,Ca diminue cette sensation (il y a la un probléme
d’interaction ionique) ;

— l'acide citrique augmente les sensations amere,
salée, sucrée.

Nous voyons donc que si I'on ajoute du sucre dans
une préparation ameére, il y aura diminution de I'amer-
tume. Par contre si 'on additionne de la caféine a un
produit sucré, on ne constate aucun effet sur la sensa-
tion sucrée.

De méme, si dans une solution salée, on ajoute du
saccharose, il n’y aura aucun effet, alors que si, inver-
sement, on ajoute dans une solution sucrée du ClINa,
il y aura augmentation de la sucrosité.

Nous allons envisager différents cas simples qui sont
a la base des études de correction et d’aromatisation.

L’amer.

Prenons par exemple le cas d'un médicament amer
et tnodore

DE

d’identifier 'octyléne et le p. cymeéne entre autres dans
I'essence de citron (La FACE).

Toutes ces méthodes utilisées a bon escient nous
permettent de juger de la pureté, de la stabilité d’un
aromatisant avant et apres son introduction dans un
médicament ou un aliment. Mais pouvons-nous déga-
ger dés a présent quelques regles d’utilisation des aro-
matisants tant sur le plan alimentaire que sur le plan
pharmaceutique ?

GOUT

Sil'on élimine d’emblée la modification de la formule
chimique, les sirops de cacao, réglisse, framboise et
eryodiction semblent recommandés par WRIGHT et PUR-
DUM, sans oublier que les sirops de citron, d’écorce
d’orange amere masquent bien le gotit amer des sulfa-
mides.

Mais la correction de I'amertume est trés délicate
car il y a deux sortes d’amertume :

— celle qui se manifeste immédiatement et dispa-
rait rapidement : c’est I'amertume fugace. Dans ce cas,
les produits a base d’agrumes sont recommandés ;

— celle qui laisse un arriére-gotit tenace, et dans ce
cas, on est obligé d’avoir recours au caramel, au café,
ou a la réglisse, substances qui ont une saveur persis-
tante.

— Quant aux substances ameres et a odeur dés-
agréables : il faut corriger a la fois le gotit et 1'odeur :
le mélange anis-menthe peut-étre utilisé.

— C’est certainement dans la correction des sub-
stances acides et dans 1'amélioration des saveurs sucrées
que les produits a base d’agrumes sont les plus utilisés :
mélange d’essence naturelle, orange, citron, mandarine
et sirop simple, jus de fruits et pluressences...

Le salé.

— Correction des substances salées et tnodores : selon
WRIGHT et PURDUM, l'ordre de préférence semble étre
sirop de réglisse, de cannelle, d’orange... On peut cepen-
dant diminuer la sensation salée en additionnant des
sirops mucilagineux ou, si cela est possible, en chan-
geant le cation (NH,;>K >Ca>Na>Li> Mg) ou
I'anion (addition de citrate dans un milieu calcique).

— I1 peut arriver qu'un médicament soit a la fois
amer et salé. Dans ce cas, les essences solubles d’agrume
(hormis peut-étre celle de citron qui conduit dans ce
milieu a une odeur de térébenthine) sont recommandées.
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— Les substances insi prdes et inodores seront amé-
liorées en modifiant la texture du produit pour faci-
liter son ingestion, ensuite viendront I'édulcoration et
I’aromatisation par une essence ou une pulvessence
d’agrumes.

— Les médicaments odorants et insipides dont le
meilleur exemple est bien I'huile de foie de morue,
verront leur administration facilitée en les émulsion-
nant par dela gomme et en les édulcorant et aromati-
sant par I’emploi d'un jus de fruit par exemple.

Nous voyons donc que, si chaque cas est particulier,
un certain nombre de critéres de base doivent étre res-
pectés : il faut que les aromatisants soient définis, effi-
caces, stables, compatibles, utilisables et contrélables.
D’autre part, c’est le cas en France, il ne faut pas inter-
venir sur la formule centésimale, ni modifier la forme
pharmaceutique du médicament et la technique de
fabrication de ce médicament. Il ne faut pas provoquer
de colorations indésirables ou de précipités des prin-
cipes médicamenteux, ni apporter d’éléments nouveaux
pharmacologiquement actifs, toxiques ou peroxy-
dables.

Or, il faudrait pouvoir comme le recommande WES-
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LEY dans ses « Flavoring lessons », faire I’aromatisation
non pas en dernier lieu, mais en cours d'opération ;
autrement dit, placé devant une formule complexe,
avoir la possibilité de la critiquer, de modifier ce qui
dés la simple lecture parait inopportun du point de
vue organoleptique tout en respectant la partie active.

L’industrie alimentaire a elle aussi ses critéres : com-
position qualitative de ’arome bien connue, sa qua-
lité gustative et ses possibilités d'utilisation bien défi-
nies (il faut par exemple, introduire des aromes en
poudre dans un caramel et des huiles essentielles dans
un sucre cuit).

Mais on ne peut envisager le probleme de I'aromatisa-
tion d'un médicament ou d’'un aliment sans parler des
« Jurys de dégustation » qui ont a comparer, sélection-
ner et apprécier la qualité des «flaveurs » en se basant
sur toute une série de tests mis a leur disposition. La
méthode dite de PURDUM qui leur permet de sélec-
tionner le correctif ou l’améliorant, la méthode de
WRIGHT ou le test triangulaire de DEPLEDT qui lui
permet de confirmer le choix précédent, et enfin les
tests par paire, le duo-trio de DEPLEDT qui controlent
la qualité du produit fini.

JURY DE DEGUSTATION

Les membres d'un jury de dégustation doivent étre
placés dans des conditions matérielles, physiologiques
et psychologiques bien déterminées, c’est-a-dire que
les épreuves de dégustation doivent s’effectuer dans
des locaux accueillants ol chacun peut étre isolé de
son voisin, vers 10 heures du matin, les mardis, mer-
credis et jeudis, les épreuves ne devant pas durer plus
de 30 mn. Il est recommandé de ne pas fumer, et le
dégustateur doit en principe, étre volontaire et étre
considéré comme un invité a qui on explique les raisons
de I'épreuve. Toute une série de cotation est a la dis-
position des jurys a condition que ceux-ci soient suf-
fisamment entrainés.

Meéthode de PURDUM :

On peut la schématiser de la fagon suivante : deux
séries de flacons numérotés de 1 a 10 contenant des
dilutions de la substance a masquer en progression ari-
thmétique d’ordre 1,5 c’est a dire : o, 1,5, 3, 4.5,
6, etc.

La 2¢ série de flacons contient en plus le correcteur
au taux de 10 p. cent. Dans chaque série, on recherche
le gotit étudié, note le numéro du flacon et la différence

entre les deux chiffres représente le pouvoir masquant
du correcteur. On opére avec un jury de trente dégu-
stateurs, on calcule la moyenne des pouvoirs masquants
et I'on cherche si la différence entre plusieurs excipients
est significative.

Méthode de WRIGHT :

I1 s’agit de déterminer le mélange (produit actif +
correctif) dont l'expression d’ensemble plait le plus.
L’auteur a étudié le pouvoir correctif de sirops de la
Pharmacopée américaine vis a vis de substances de
référence

— Chlorure d'ammonium a 1 p. cent
— Sulfate de quinine a o0, p. cent
— Bromure de Na a 17 p. cent

WHRIGHT ne s’occupe pas du gott propre d'un aro-

matisant mais recherche la meilleure « flaveur » globale.

Technique de DEPLEDT, qui comprend

1) Test par paires : deux échantillons A et B sont
présentés a chaque fois, le test étant répété plusieurs
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fois. On demande si A et B sont différents et s’ils le
sont, en quoi différent-ils ?

Si A est connu, en quoi B différe-t-il ? C’est un excel-
lent test de controdle, de stabilité d’une préparation.

2) Duo-trio-test : trois échantillons, X, Y, Z, sont
présentés mais I'un d’eux (X) est connu comme témoin
et on demande si séparément Y et Z difféerent de X
ousi Y et Z sont semblables ? C’est un excellent test
pour des essais de recherche en laboratoire.

3) Test triangulaire : soit deux produits a analyser.
Le témoin T et l'essai E.

Trois échantillons A, B et C sont présentés parmi
lesquels deux identiques doivent étre reconnus pour
que les autres réponses soient prises en considération.

Plusieurs combinaisons sont possibles ; on a en effet
le choix entre A =B, A = C ou B = C, ce qui donne
six combinaisons : TEE, ETE, EET, TTE, TET, ETT.

On fait un premier essai et on présente a nouveau
les mémes échantillons dans I'ordre inverse car le pre-
mier échantillon dégusté semble toujours le meilleur
ou le plus fort ou le plus agréable.

Nous terminons ce paragraphe par un exemple pra-
tique emprunté a WESLEY qui a mis au point aux
Etats-Unis une méthodologie pratique de 1'aromatisa-
tion des médicaments : il s’agit de 'aromatisation d'un
antitussif.

Le travail d’aromatisation a commencé en méme
temps qu’on établissait l2 projet de la préparation. Des
tests gustatifs furent réalisés pour vérifier que ni les
ingrédients actifs, ni le véhicule n’auraient un got
assez mauvais pour rendre le produit inacceptable du
point de vue organoleptique et ainsi fut établie la for-
mule préliminaire suivante :

Antihistaminique. .. ... I mg pour 5 ml
Décongestionnant. . . . .. 7.5
Expectorant........... 50

Antitussif. . ... ..o 12
Bronchodilatateur.. . . .. 4

Agent tensio-actif.. .. .. 0,5

Stabilisant A.......... 5

Stabilisant B.......... 2,5

SITOP.. oo 61 p. cent
Sol. de Sorbitol...... .. 18
Glycérine. ............ 12
Eau.................. 6
Alcool................ 3

Chacune des huit substances requt un traitement
d’aromatisation individuel et séparé : par exemple,
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I'antihistaminique fut dissous dans le véhicule au 1 /10
de la concentration projetée. La solution fut ensuite
soumise a une expérimentation avec les arébmes de base
au dixiéme de leur concentration courante. Ceci con-
duisit a I'établissement des premier, deuxiéme et troi-
sitme choix en matiére de parfums pour les huit
substances.

Les 8 premiers choix. . ... Master Flavor X
Les 8 deuxiémes choix.... Master Flavor Y
Les 8§ troisiemes choix.... Master Flavor Z

Un contréle final du parfum pour choisir entre le
Master Flavor X, Y ou Z, fut une «opération a re-
bours » ou 'on a médicamenté le parfum et non par-
fumé le médicament. Ceci s’apparente a la méthode
vieille comme le monde de prendre les médicaments
dans une boisson telle que jus d’orange, soda ou bieére.

Remarquons que I'expérimentation a été faite avec
des ardmes de base mais le travail pourrait peut-étre
étre poursuivi en utilisant un parfum composé a base
d’agrumes. De toute fagon, cinq nouveaux principes
ont été établis :

— aromatisation allant de pair avec la mise au
point ;

dégustatien sous forme diluée ;
constituants parfumés individuellement ;
arOmes de base utilisés ;

médicament goité dans le parfum.

Nous avons dit précédemment qu’un aromatisant
doit étre stable, c’est I'un de ses critéres d’utilisation.

Or les produits dérivés des agrumes et en particu-
lier les essences, sont tres facilement peroxydables, sur-
tout lorsqu’ils n’ont subi aucun traitement approprié.

La peroxydation est une oxydation qui débute tou-
jours par 'hydroperoxyde d’un hydrocarbure, en
I'occurrence, les terpénes. Les autres constituants,
notamment les alcools, esters et phénols jouent un
role de freinateurs de peroxydation.

— RuUssEL estime que 'auto-oxydation des terpénes
s’effectue grace aux radicaux libres et par époxydation.
Les époxydes seraient formés par réaction d'une molé-
cule d’hydroperoxyde de limonéne par exemple, et
d’une molécule de limoneéne libre a double liaison.

— Selon WsEvoLoD KARNOJITZKI : toute auto-oxy-
dation des hydrocarbures terpéniques est caractérisée
par une période d’induction plus ou moins longue.

L’apparition des radicaux correspond a la fin de cette
période d’'induction. Nous aurions le schéma :

apparition des radicaux R ;

— oxydation des radicaux R en radicaux ROO ;

— action des radicaux ROO sur RH avec formation
d’hydroperoxyde ROOH et libération du R.
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ROO + HR — ROOH -+ R. La réaction s’arréte
par désactivation des radicaux qui peut se faire, soit
par formation d’hydrocarbures R + R, — R — R ou
de peroxyde stable : R 4+ OOR — ROOR.

— L’indice de peroxyde permet donc de controler
la stabilité d'une essence : une essence fraichement
extraite présente un indice de peroxyde voisin de O,
alors qu’une essence de citron plus ou moins bien con-
servée révéle des indices de peroxydes élevés : 150-
300.

Différents remeédes sont recommandés pour augmen-
ter la stabilité d’une essence ou d'un jus

concentration et déterpénation ;

solubilisation dans I'alcool ;

enrobage dans un polysaccharide naturel;

conservation au frais, a l'obscurité, a I'abri de
I'air et de I'humidité ;
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— association avec des substances anti-oxygenes ;

— protection anodique active (méthode physique
récente préconisée par ROUGET) ;

— addition d’agents conservateurs.

Quant a la stabilité des boissons gazeuses a 1’orange
ou au citron, elle est particulierement améliorée par la
pectine présente dans le jus a condition d’avoir inactivé
'estérase de la pectine par chauffage du jus. L'estérase
a en effet la propriété de détacher des groupes méthyle
de la pectine. Cette pectine déméthylée floconne tres
rapidement. D’autre part la finesse de dispersion de
I'essence aromatique qui entre dans la composition de
ces boissons doit étre aussi grande que possible.

Nous avons essayé de faire une synthése de tout ce
qui concerne les aromatisants a base d’agrumes et l'aro-
matisation en général, mais il reste encore un point
que nous n’avons pas abordé : la législation.

LEGISLATION

En alimentation, les industriels ont la possibilité de
se référer a I'ouvrage de R. DEHOVE : « Réglementa-
tion des produits alimentaires » ou encore a l'ouvrage
de R. LEcog et a des ouvrages ou des textes de légis-
lation européenne.

Cependant, la plupart d’entre eux se plaignent de
I'imprécision de ces textes et souhaitent que « les régle-
mentations nouvelles, en cours d’élaboration au sein du
Marché Commun, soient telles qu’elles ne puissent étre
interprétées de fagons différentes par les uns et par les
autres ».

Ils demandent une normalisation des méthodes
d’analyse des ardmes alimentaires, comme cela a déja
été fait pour les huiles essentielles ou les jus de fruits.

Signalons qu’au sujet de l'aromatisation de la mar-
garine, I’Académie nationale de Médecine vient de
prendre une décision résolument contre I'addition, en

dehors du diacétyle, « d’autres substances, méme s’il
s’agit de substances aromatiques naturelles ou de
substances synthétiques correspondantes ».

Au point de vue pharmaceutique, la pharmacopée
frangaise ni aucune des pharmacopées européennes,
hormisla danoise, ne parle d’aromatisation et d’aroma-
tisants. La pharmacopée américaine, par contre, s’en
préoccupe et I'on trouve dans le Remington’s Phar-
maceutical Sciences, une liste « non officielle » des
«flavoring extracts » ainsi que des véhicules, a coté
d'une liste des « official flavoring Agents ».

Jusqu'a présent le contréle d'un aromatisant dans
un produit fini n'est pas exigé en France. Peut-étre
serait-il bon de mettre au point des méthodes analy-
tiques qui permettraient de juger, tout en s’aidant des
propriétés organoleptiques, du comportement de 1'aro-
matisant au sein de la préparation.
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