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ABSTRACT

La présente mission s'est déroulée a Moroni et dans diverses parties de Iile Grande Comores
{Mitsamiouli, Salimani et M'béni) du 10 Novembre au 6 Décembre 1995.

L'objectif principal de la mission est de promouvoir la qualité industrielle des huiles essentielles
produites et commerciaksées par les entreprises comoriennes et dimpilanter au Centre National de
Documentation et Recherches Scientififiques (CNDRS) de Moroni un Laboratoire de Controles physico-
chimiques et de spécifications normatives des huiles essentielies produites aux lles Comores.

L'action de promotion a été initiée par des activités préiminaires de renforcement des capacités
opérationnelles du faboratoire de Plantes Aromatiques logé au Centre National de Documentation et de
Recherches Scientifiques (CNDRS) de Moroni.

Les activités développées au cours de cette mission ont contribué 3 obtenir les résultats suivants:

1 - L'équipe du laboratoire du CNDRS a bénéficié de I'encadrement nécessaire pour la réaksation
pratique et la mise au point des techniques d'analyse des huiles essentielles fournies par les entreprises
comoriennes.

2 - Les structures techniques du laboratoire de Plantes Aromatiques ont été consolidées par la
fourniture d'é<uipements et de réactifs chimiques nécessaires a Ia vérification de la qualité des huiles
essentielles.

3 - Plusieurs fiches techniques se rapportant a la qualité des huiles essentielles et épices de
Vanille, Girofle, Ylang ylang, Basilic et Combava ont été établies en conformité avec les normes
internationales 1SO et AFNOR.

4 - L 'équipz plantes aromatiques du CNDRS et les entreprises comonennes concermnées ont initié
un programme de collaboration dans le but d’'amélorer la production et la qualité des huiles essentielies
comoriennes.

Le présent rapport comportera les chapitres suivants.
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1. EVALUATION DES CAPACITES ACTUELLES DU CNDRS

Le laboratoire de plantes aromatiques du CNDRS a initié ses activités en 1990 dans le cadre d'un
projet régional dinventaire des plantes aromatiques et meédicinales financé par le Fonds Européen de
Développement (FED/COI/PLARM). Ce projet régional a cessé ses activités dans le courant de I'année
1994.

a) Espace physique disponible:

Le laboratoire occupe une surface totale de 40m" répartie sur deux salles de respectivement 25
et 15m’.

La premiére salle comporte quatre plans de travail destinés aux activités de laboratoire.
L'aménagement de ces plans de travail présente certaines insuffisances: alimentation en énergie électrique
(6 points d'aimentation en 220 volts) et en eau (1 seul point d'eau) nettement déficitaire pour un
déroulement normal des activités.

Aucun mobiier de laboratoire (étagéres, armoires) n'a été installé. L'aménagement de placards
sous les paillasses ne permet pas de stocker un matériel suffisant pour rsaliser les analyses.

iLes technictens doivent effectuer de nombreuses allées et venues entre le laboratoire, situé au
premier étage et le magasin général du CNDRS situé au rez de chaussée.

Plusieurs matériels ont été dispersés vers d'autres unités situés a I'extérieur du CNDRS (Hopital,
laboratoire de la pharmacie centrale) en divers points de Ia ville.

La deuxiéme salle, initialement prévue pour étre un laboratoire de chimie a été transformée en
Herbier de plantes médicinales et aromatiques.

Dans 'ensemble, cet espace physique est considéré par la mission comme insuffisant et peu
appropné pour développer des activités de laboratoire d'une maniére satisfaisante.

b) Equipements et matériels disponibles:

Plusieurs équipaments et matériels fournis en 1992 par le projet PLARM/COI/FED sont recensés
ci-dessous :

- Un chromatographe en phase gazeuse (DELSI- NERMAG), hors d'état de fonctionnement

- Un spectrophotomeétre UVAisible en bon état

- Un polarimétre et un réfractometre en bon état

- Un Evaro. ateur rotatif en bon état

- Un Bain marie

- Une loupe binoculaire en bon état

- Verreries et petits matérnels divers

- Produits et réactifs chimiques en quantité satisfaisante. Cette guantité ne permet cependant
I'exécution d’analyses que pour une période approximative de six mois.

La présente mission de 'ONUDI a fourni les équipements suivants:

- Un chromatographe en phase gazeuse SHIMADZU, modéie CR 14B avec monodétecteur a
ionisation de flamme devant utiliser comme gaz vecteur i'Azote de qualité C ou 45 et comme gaz
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d'allumage d= flamme l'hydrojéne et l'air.)
- Un réfractomeétre de ABBE., marque MILTON ROY complet avec ses accessoires.
- Un polarimétre complet avec ses accessoires

- Un kit complet de trente cinq (35) produits de référence d'huiles essentielles pour l'analyse en
chromatographie gazeuse.

Les différents équipements ont été instailés et mis en fonctionnement.

c) Ressources humames:

L'équipe est constituée de trois techniciens.

- Mlle Maoulida AHAMADA, Technicienne-chimiste

- Mlle Claudia ALLAOUI, diplomée en Sciences Naturelles

- Mr Said OMAR, dip'omé en Chimie organique

L'équipe ne fait pas partie du personnel du CNDRS et de ce fait ne posséde aucune rémunération
pour les activités développées au laboratoire. Elle a montré un intérét soutenu durant la foimation

programmée par la mission en novembre 1995.

De longues périodes dinactivités, aprés la fin du projet FED/CO!/PLARM, ont quelque peu atténué
{'expérience acquise durant ce demier projet.

Mile Maoulida a par ailleurs bénéficié en 1993 d'un programme ONUD! de formation a la qualité
des huiles essentielles au Centre National d’Applications etde Recherches Pharmaceutiques (CNARP}
d’Antananarivo - Madagascar (projet ONUDI -XA/RAF/93/617).

Le laboratoire ne dispose pas d’une bibliothéque de livres et ouvrages techniques dans le domaine
de Ia technologie et du controle de qualité des huiles essentielles et épices.

d) Relations CNDRS/Secteur Privé:

Nuous avons recensé plusieurs entreprises produisant ou commercialisant des Huiles essentielles
et des Epices. Il s'agit de :

- TROPIKAL S.A.. dirigé par Mr. Amin KHALFANE. Cette entreprise a racheté les unités de
distillation a la SAGC-Bambao, elle méme ex-SANOFI, situées 3 Anjouan et sur la Grande
Comore.

. COMORES VANILLE PLANTES {C.V.P), société dirigée par Mr Hassani Assoumani, ex-directeur
de la SAGC-SANOFI.

- ETS MOHAMED ABDALLAH. négociant en vanille et huiles essentielles.
- Mr. HUMBLOT, Planteur d’ylang-yiang a8 Mitsamiouli.

- M. RIVIERE, distillateur 3 Mitsamiouk.

- Société-AGK, exportation de vanille

A Farrivée de la mission en novembre 1995, le CNDRS n'entretenait aucune relation avec les
entreprises de 1a filiere.
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Il. ACTIVITES DEVELOPPEES DURANT LA MISSION

a) Réaménagement de Pespace physique. Propositions pour Fimplantation d'un laboratoire d'essais.

L'espace physique actuellement disponible au CNDRS ne permet pas un déroulement efficace des

activités.

Les aménagements suivants seront apportés: (voir annexe 2).

i)
it)

iii)
v)
v)
vi)

vii)

Instaliation du nombre de points d’almentation électrique de 09 a 17 (plan d travail B ei
C).

Installation de points d'eau supplémentaires (04) sur les plans de travail B et C.
Elmination de la cloison G.

Prolongation de la paillasse B jusqu'a la paillasse C.

Ameénagement des plans de travail et des étagéres.

Transfert de 'herbier | et j dans une autre salle du CNDRS.

Regroupement des équipements sensibles dans le laboratoire n° 2.

Un plan de masse por la construction de nouveaux locaux est également proposé dans cette

méme annexe.

b) Formation du personnel:

Le programme de formation développé au cours de la mission s'est déroulé en deux phases:

La premiére phase a été consacrée 2 la réalisation d'un séminaire de quatre heures portant sur les
notions de base et les techniques de controle de quahté (Annexe 3) et 4 Ia mise au point des modes
opératoires pour la détermination des caracténstiques physico-chimigues des épices de Girofie et Vanille
et des huiles essentielles de Girofle, Ylang-ylang, Basilic et Combava. Les modes opératoires ont été
commentés et analysés avec I'équipe (voir annaxe 4).

Nous avons ainsi réalisé les analyses suivantes:

- Préparation des échantillons en vue de leur analyse.

- Analvse sensorielle : olfactive, saveur, coule.r.

- Mesures des densités, indices de réfraction, polarimétrie 3 20° Calcul des corrections de
température.

- Indice d'acide pour la détermination des acides fibres présents dans les huiles essentielles.

- Indice d’Ester totaux avant et aprés acétylation.

- Indice de Phénol.

- Méthodes danalyse par chromatographie 2n phase gazeuse. Interprétation de
chromatogrammes.

, La deuxiéme phase a porté sur 'expérimentation de la qualité de diverses huiles essentielles. I
a éte effectué un nombre suffisant d'expérimentations pour que I'équipe soit familiarisée avec les
techniques (Annexe 5).

Pour I'Ylang :

Qualité extra: 14 déterminations
Qualité premiére; 12 déterminations
Qualité troisiéme: 16 déterminations




Pour le Girofle: 11 déterminations
Pour la Vanille: € déterminations
Pour le Basilic: 10 déterminations

Pour le Combava: € déterminations

Les résultats obtenus ont été comparés aux normes exigées par les organisations internationales
de vérification de la qualité. Les fiches techniques ont été établies. L'ensemble des résultats est condensé
dans I'Annexe 5 et des exemples de Fiches techniques AFNOR ont été distribués et commentés avec
I'équipe (Annexe 6).

Ces resultats ont été communiqués aux entreprises et discutés. Les conclusions suivantes ont été
dégagees :

YLANG YLANG :

Les qualités Extra. Premiére et Troisieme indiquées par les entreprises ont présenté des varations
importantes: peu de différences entre Extra et Premiére alors que leurs spécifications sont nettement
différentes. Certains échantillons ont cependant été en conformité avec la quakté Extra

Les échantillons de qualité Troisieme ont présenté des spécifications correctes.
VANILLE:

Un seul échantillon a été examiné: les gousses sont de qualité 4° (vanille fendues et inférieures
a 14 cm.) et ont perdu leur arome naturel. Sa teneur en eau est trés basse. En accord avec le producteur,
il a été conseillé de donner plus de soins aux opérations de controle du séchage et de ne pas stocker trop
longternps le produit.

GIROFLE, BASILIC, COMBAVA:

Ces trois huiles essentielles ont présenté une qualiité excellente, totalement en conformité avec les
spécifications.

c) Relations CNDRS/Secteur Privé

A Farrivée de la mission ,le CNDRS n'entretenait aucune relation avec les entreprises comorennes
de production et/ou de commercialisation des huiles essentielles. Les contacts pris avec plusieurs
entreprises ont montré que la production globale d'huiles essentielles était ralentie en raison de plusieurs
facteurs dont les principaux se rapportent au codt de I'énergie et a une perte de clients extérieurs. Les
sociétés Comers Vanille Plantes (CVP) et AGK ont accepté de nous fournir des échantillons de leur
production en vue de réaliser les analyses de qualité.

A lissue de ces examens préliminaires et non représentatifs de I'ensemble de la production
Comorienne, il apparait que les deux entreprises ayant collaboré au programme de formation souhaitent
pcuvoir obtenir un support technique et des orientations d'une maniére soutenue.

La consolidation et la pérennisation de cette collaboration ne pourra se faire qu'en structurant
davantage 1'équipe du CNDRS au niveau de la formation technique particuliére a ce genre d'activité.

Une action de méme type a été réalisée entre 1988 et 1993 a4 Madagascar au Centre National
d'Applications d'Antananarivo (CNARP) dans le cadre des projets ONUDI DP/MAG/89/008 et
XA/RAF/93/617. Les équipes de ce Centre maitrisent actuellement toutes les phases du processus de




coliaboration avec le secteur privé.

Il serait intéressant Jde pouvoir faire bénéficier le CNDRS de I'expérience du CNARP - Madagascar,
en établissement une coopération entre ces deux institutions.

La mission ONUDI et la Direction du CNCRS ont organisé une table ronde sur la fikere et qui a
réuni plusieurs chefs d'entreprises, divers bailleurs de ionds et des représentants du Gouvernement
comorien:

- Chefs d'entreprise:

*  Mr.Mze-Ahmed Boinafoumou, Directeur éxécutif de I'Office Comorien de la Vanille.
* Mr.Nassor Halifa , Exportateur de Vanille.

* Mr.Homini Mogne Hozi, Président de i'Association des Préparateurs de Vanille.

* Mr.Amine Khalfane ,Président de la société Tropikal SA /AGK.

- Bailleurs de Fonds:

Mr.Youssouf Bechezi , Chargé de programme Secteur privé PNUD/Comores.

Mr.Sanglar Pierre, Conseiller financier Mission francaise de Coopération.

Mr. Paolo Roggen, Conseiller Développement rural - Fonds Européen de Déveioppement (FED).
Mr. Arebalo Georges, Directeur de la Caisse Francgaise de Développement (CFD).

Mme. Djamila Abderhamane, Directeur adjoint du crédit 3 la Banque de Développement des
Comores.

* Mr. Said Bacar, Adjoint de direction a la Banque de l'industrie et du Commerce (BIC).

Représentants du gouvemement:

* Mr.Mohamed Youssouf Soihili , Secrétaire Général du Ministére de 'Economie et du Commerce.
* Mme. Delapeyre Salimata, Directrice Générale des Affaires Economiques.

La table ronde a initié ses travaux par une conférence-débat sur le diagnostic de la filiere des
Huiles essentielles et epices des Comores présentée par le Dr Henri Dadoun, Consultant de FTONUDI. Les
problemes de la filiére ont été analysés sous divers aspecis: agronomiques, technologiques et
commerciaux.

Les bailleurs de fonds présents ont souligné limportance économique de la filiére pour les
Comores:cefte filiére représente environ 80% de la totalité des exportations comoriennes.

La Caisse Frangaise de Déveicppement vient de débloquer un crédit de Un million de doliars en
faveur de la société Tropikal dirigée par Mr. Amine Khalfane. Le Fonds Européen de Développement
envisage d'implanter en 1996 un projet de réhabilitation de la filiére des huiles essentielles qui sera financé
pour un montant de 1.900.000 Ecus.

Dans ce contexte I'action de FONUDI a été considérée comme favorable au développement de la

fikére et divers représentants du gouvernement ont souhaité une action pjus soutenue de 'ONUDI pour la
promotion de la qualité industrielie des huiles essentielles comoriennes.
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1. RESUL”ATS OBTENUS

1. L'équipe du CNDRS a bénéficié d'un programme de formation aux techniques de controle
de qualité des huiles essentielles et épices.

i. L'infrastructure matérielle du Laboratoire d’essais a été consolidée par Ia fourniture
d'équipements et leur mise en route ainsi que par 'aménagement ac Fespace physique
existant.

3. Les fiches techniques de controle de qualité pour les huiles essentielles de Ylang ylang,

Girofle, Basilic, Combava, Poivre et les épices de Vanille et Girofle ont été établies en
conformité avec les normes internationales 1ISO et AFNOR.

4. Les entreprises comoriennes et le Laboratoire d’essais ont initié un programme de
collaboration pour la vérification de la quaiité des Huiles essentielies et épices destinées
a l'exportation.

IV. CONCLUSIONS

1. Le programme de formation au Controle de qualité des Huiles essentielles des Comores
mis en place au cours de la mission a permis de réactiver le Laboratoire de Plantes
Aromatiques du Centre National de Documentation et de Recherches Scientifiques
{CNDRS) de Moroni.

2 L'équipe beénéficiaire du programme a suivi la totalité de la formation avec beaucoup
d'assiduité et de sérieux, et a montré une grande application dans I'éxécution des
opérations de laboratoire.

3 L'équipe du laboratoire de Controle n'est pas suffisament encadrée sur le plan scientifique
et technique et a besoin d'un chef de laboratoire possédant une expérience reconnue en
techniques analytiques de chimie.

4 L'infrastructure physique du laboratoire nécessite des aménagements futurs en vue d'une
extension de ('espace de travail. L'aménagement de nouveaux locaux dans I'enceinte du
CNDRS permettrait a I'équipe d'effectuer les essais dans de meilleures conditions
opérationnelles.

S. Les équipements de controle analytique (chromatographes en phase gazeuse,
spectrophotométres,etc..) nécessitent un entretien continu et une maintenance qui doit étre
réalisée par un spécialiste.

6. Les entreprises comoriennes productrices d'huiles essentielles et les associations
professionnelles de la filiére ont été sensibilisées aux problémes de qualité des produits
destinés a lexportation et ont adhéré au programme de coilaboration avec le CNDRS.

V. RECOMMANDATIONS

A lissue de la mission les recommandations suivantes sont proposées:

1. Ii serait souhaitable que Ia Direction du CNDRS envisage ia captation de ressources
financiéres pour réaliser la réforme et 'extension des laboratoires et pour rémunérer d'une
maniére continue dans le temps le personnel affecté au Laboratoire de Contrdle.

2. Le recrutement d'un chef de laboratoire expérimenté en techniques de controle anatytique
et en chimie organique est vivement recommandé (niveau universitaire).
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La mission recommande la venue réguliére (une fois par an) d’unspécialiste en
maintenance d'équipement de chromatographie en phase gazeuse et capabie d'effectuer
des cycles de formation continue aux techniques d'analyse. Nous suggerons la venue de
Mr. Claude LOEUILLET, Ingénieur spécialisé qui a defa fourni ce genre d’assistance a
Madagascar pour les projets PLARM/FED/COI et ONUDI .Ce spécialiste se rend
réguliérement & Madagascar pour un projet du Ministére de 'Agriculture/GTZ allemand et
pourrait étendre sa visite aux lles Comores. Nous donnons ci-dessous son adresse:

Mr. Claude Loeuillet; Société BAEI-SAC/STARCHROM |,

48 rue Saint Lazare, 95290 L'1SLE ADAM (France)

Tel:33- 34 69 59 98 Fax: 33-34 08 09 81.

Le CNDRS devra envisager un programme de coopération régionale de formation aux
techniques de contrdle de qualité Z2s huiles essentielles avec le Centre National
d'Applications et de Recherches Pharmaceutiques (CNARP) d’Antananarivo a Madagascar.
Des échanges de spécialistes entre ces deux Institutions sont également souhaités.

Il serait souhaitable que le Laboratcire d'essais de qualité des huiles essenticlles soit
locaksé au CNDRS ou il existe déja une infrastructure et des équipements appartenant au
CNDRS.

Les différents partenaires intéressés par la m. se en place d'un programme de promotion
de la quakté industrielle des huiles essentielles devront se concerter en vue de créer un
Comité technique de Normalisation des produits aromatiques destinés a 'exportation.




ANNEXE 1
qgiﬁésé

ORGANISATION DES NATIONS UNIES POUR LE DEVELOPPEMENT INDUSTRIEL

DESCRIPTION DE POSTE
SI/coM/95/801/11~51/0730D0

Nature du poste: Specialiste en contrdle de la qualité des
huiles essentielles

Duree: Un mois

Date prevue: Novesmber 1995

Lieu de la mission: Moroni- Grande Comore
) pour
Objet de ia mission: Services de conseils de haut niveauy la
mise en place d'un 1laboratoire de
contrbole de 1la qualité des huiles
essentielles au CNDRS de Moroni.

Nature des activites: L'expert sera chargé d'encadrer le
personnel du CNDRS pour 1l'élaboration
de techniques d'analyse des hniles
essentiells. Il sera chargé de:

1. Adapter les équipements pour la réalisation des analyses et
proposer des modes operatoires: caiibrage, tests
preliminaires.

2. Proposer les modes operatoires pour la determination des
caracteristiques physico-chimiques et analytiques des
huiles essentielles de Ylang ylang, Girofle, Basiiic,
Poivre noir, Vanille et Geranium.

3. Encadrer le personnel dans la réalisation des analyses de
qualité. )

4, Etablir 1les caracteristiques de qualité des huiles
essentielles actuellement produites et les comparer aux
normes internationales.

5. Proposer les mesures & prendre par les producteurs en vue
d'ameliorer la qualité lorsque celle ci ne correspond pas
aux normes requises.

6. Etablir le rapport final avec ses recommandations.

Qualifications: Pharmacien ou Chimiste ayant une experience
de plus de 10 ans dans l'industrie et le
contrdle de qualite des huiles essentielles,
ayant si possible une expzrience constatée
dans la region de 1'Ocean Indien.

Langue requise: Maitrise du Francais exigée et anglais
souhaitable




LABORATOIRE D’ESSAIS PHYSICO-CHIMIQUES POUR LES
HUILES ESSENTIELLES ET EPICES

(CNDRS-MORONI)
COMORES

Mission ONUDI SI/COM/95/801
Novembre 1995

PROPOSITIONS POUR L’* IMPLANTATION AU CNDRS D’UN LABORATOIRE DE

I- IMPORTANCE ECONOMIQUE DU SOUS SECTEUR POUR LES
COMORES.

En 1994, les Comores ont exporté principalement vers les Elats Unis et la France
environ 490 tonnes d’huiles essentielles et d’épices . Ces mémes produits totalisaient 611
tonnes en 1990 alors qu’en 1988 elles s’élevaient 2 environ 965 tonnes. Cette chute
importante entre 1988 et 1994 est due a plusieurs facteurs dont I’action conjuguée aggrava
la situation. L’un d’entre eux et non des moins importants se rapporte 2 la qualité
puisqu’il conditionne la fixation des prix a I'exportation. La baisse brutale de qualité
provoquée par la désorganisation du secteur agro-industriel conceiné et la prolifération de
petits producteurs artisanaux a sérieusement compromis I’image des Comores sur le
marchés extérieurs.

L’exportation de ces produits a rapporté en 1994, selon des estimations, environ
15 millions de dollars et ont représenté 80% de la totalité des exportations comoriennes.
Plusieurs actions ont €t€ envisagées par le gouvernement comorien et les opérateurs
économiques pour enrayer la chute de ces exportations. Le controle de qualite et la
diversification des produits v prennent une place importante.

Dans ce contexle, il devenait urgent pour les Comores de se doter d’un
Laboratoire d’analyses capable d’améliorer la qualité des produits agro-industriels cités
plus haut.

Les essais a réaliser dans un tel Laboratoire sont identifiés a partir des normes
internationales ISO, AFNOR, EOA, ASTA...publié=s pour les huiles essentielles et
épices. Ils mettent en oeuvre des techniques spécialisées nécessitant des compétences
dans les domaines de la chimie organique, de la chimie analytique, et de I’analyse
instrumentale modeme et de ce fait nécessitent I’installation d’une structure opérationnelle
efficace. Les résultats obtciius a I'issue de ces analyses permettront au laboratoire d’essais
d’informer les producteurs et négociants comoriens sur la qualité de leurs produits, ce
qui leur permettra de modiiier éventuellement leurs procédés technologiques de
production d’huiles essentielles ou de récolte de matiere premiere végétale et de fixer des
prix raisonnables au cours de leurs transactions commerciales. Le réle de ce laboratoire,
dans sa phase d’implantation sera uniquement de Conseil aux entreprises et une {ois
consol:dé pourra étre transformé en “laboratoire officiel de vénﬁcatlon de la qualité des
huiles essentielles et épices des Comores”.




II- LE LABORATOIRE DE PLANTES AROMATIQUES DU
CNDRS A MORONI

Le Centre National de Documentation et de Recherche Scientifique (CNDRS) est
un organisme multidisciplinaire dont I'une de ses missions est de coordonner et de
développer des recherches scientifiques et technologiques.

Le laboratoire de Plantes Aromatiques a contnibué au recensement de la flore des
Comores et de 1’Océan Indien et a 'invesugation d e la composition chimique de diverses
plantes aromatiques et médicinales. L’équipe actuelle est composée de trois techniciens-
chercheurs, dont certains d’entre eux ont bénéficié d’une formation technico-scientifique a
Madagascar et aux Comores. Celte formation a pu se réaliser avec I’appui de projets
financés par le Fonds Européen de Développement (FED) et I'Organisation des Nations
Unies pour le Développement Industriel (ONUDI).

La Direction du CNDRS a souhaité intensifier les activités de ce laboratoire dans le
domatne du contrle de la qualité des huiles essentielles et épices.

L espace physique du laboratoire actuel est cependant nettement insuffisant et son
infrastructure interne peu adaptée pour ce type d’activités. Des aménagements internes
provisoires sont possibles en attendant la construction de nouveau locaux.

III- PROPOSITIONS POUR L’IMPLANTATION D’UN LABORATOIRE
DE CONTROLE DE LA QUALITE DES HUILES ESSENTIELLES ET
EPICES.

Les propositions qui suivent porteront sur la rénovation des locaux actuels et sur la
construction de nouveaux locaux.

II1.1 - Rénovation des locaux actuels

Le laboratoire actuel occupe une surface approximative de 40m2 répartis sur deux
salles. Les équipements présents et les maténieis de laboratoire occupent la majeure partie
de cet espace. L’une des salles abrite I’herbier de plantes médicinales et aromatiques
recensées aux Comores entre 1990 et 1995.

Une réhabilitation du laboratoire devra prendre en compte les points suivants et y
remédier :

a) Insuffisance de prises électriques dans les deux salles.

b) Insuffisance d’éviers et de points d’eau sur les paillasses, avec seulement un
point d’arnvée d’eau par salle.

c) Amoncellement d’équipements sensibles sans aucune protection contre les
poussieres et I’humidité. 11 s’agit d'un chromatographe en phase gazeuse, d’un
spectrophotometre Ultra violet , d’un polarimétre et d’un réfractometre. Certains
d’entre eux ont subi des avaries qui compromettent leur fonctionnement. Ces
équipements devraient pouvoir étre rassemblés dans un local unique équipé
d’un conditionneur d’air et d’une alimentation €lectrique adéquate.

d) Absence d’étageres et de meubles de rangement pour les produits chimiques ct
la verrenie.

La rénovation des locaux dont le plan est détaillé ci-dessous portera sur les points
suivants : '

Sdllel :
1- Elimination de la cloison G.
2- Prolongation de la paillasse C jusqu’a la paillassc B
3- PaillassesBet C:
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a) Installation de |‘alimentation €lectrique sous forme de tableau électrique
mural. Prises de terre obligatoire.Les prises électriques devront pouvoir
supporter des intensités de 10 a 20 ampeéres.

Nombre de tableaux électriques 2 installer:
Paillasse B : 2 tableaux de 4 prises ;Paillasse C : 1 tableau de 4 prises.

b) Installation de deux arrivées d’eau sur la paillasse C et de deux arrivées d’eau
sur la paillasse B. Les robinets devront étre de type laboratoire avec bec
progressif permettant |’adaptation de tuyaux de plastique de différents
diametres. Deux petits éviers de 10 cm de diametre pourront étre installés sur
chaque paillasse pour I’évacuation des eaux.

4- Installation d’étageres a produits au dessus de toutes les paillasses appuyées au
mur (B, C et D). (hauteur 2 ajuster)

S- Installation d’armatures métalliques fixées sur les paillasses B, C, D, Eet F.
Ces armatures sont constituées d’un réseau de barres horizontales et verticales
assemblées par des “noix” a “clef Allen” fournies par tout type de laboratoire de
produits et matériel (Prolabo, OSi, Bioblock...)

Salle 2 : Cette salle sera utilisée pour installer les équipements sensibles et leurs
accessoires tels que :

- Chromatographes en phase gazeuse (02)
- Spectrophotometre UV (01)
- Polarimetres (02)
- Réfractometre (02)
- Balance (01)- Ordinateur (01)
Les modifications a apporter porteront sur :

1 - Transfert de I’herbier I et de la grande armoire J dans une autre salle du
CNDRS.

2 - Construction d’une paillasse supplémentaire en L le long des murs.
3 - Paillasse H

a) Installation de 2 tableaux muraux de 4 prises électriques chacun,avec
connexion 2 la terre et pouvant supporter des intensités de 15 3 20 Amperes.

Inclure un Disjoncteur avec sensibilité adéquate.
b) Fabrication d’armoires 2 1 étagére et fermeture coulissante sous la paillasse H
4- Paillasse I et]
- Construction en ciment revesti de carrelages
- Dimension : Paillasse I : 4 X 0,75 X0,70m (L x | x h)
Paillasse J: 1,20X 0,75X0,70m (L X1 X h)
- Armoires a prévoir sous les paillasses

- Insiallation de 2 tableaux muraux de 4 prises chacune localisés A chaque
extrémité de la paillasse I. (mémes spécifications électriques - voir plus haut).

- Installation de 1 tableaus mural de 4 prises électriques au milieu de la paillasse J
-Installation d’une armvée d’eau et évacuation sur I.

Ces paillasses seront utilisées de 1a manidre suivante.:

Paillasse H : Chromatographe gaz (02) avec accessoires




Paillasse J : Spectrophotométre uv
Paillasse | : Polarimeétres et Rélractomeétres, avec connexion au robinet ; Balance
5 - Installation Air Conditionné 20 000 BTU/H-minimum

H1.2 Construction de nouveaux locaux

Nous donnerons ci-dessous les surfaces minimales pour chaque Unité du laboratoire.
Chaque unité sera disposée suivant le plan de masse ci-dessous.

- Unit€ essais chimiques : 45 m2 (Labo(1)
- Unité mesures instrumentales : 46m2 (Labo (2)
- Unité magasin-vermrerie : 15m2 (3)
- Unité magasin produits : 15m?2 (4)
- Bureaux techniciens : 35m2 (5)
- Salle des Balances chambre noire : 4m2 (6)
- Circulation : 30m2
La surface totale scra de 190m2

NOTE : Les utilités a installer sur les paillasses (€lectricité, eau, gaz, éviers, tuyautenes)
seront détaillées ultérieurement.

- L’aménagement interne, les équipcments, petit matériel, réactif, produits
chimiques etc...a installer ou a acquénr seront Gétaillés ulténeurement.

IIT ESTIMATION GLOBALE DES COUTS

a) colts de construction : pour mémoire
b) Equipements complémentaires : 12.000 dollars
¢) Maténcls et produits consommables : 58.000 dollars

Total hors cofits construction = 70.000 dollars
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LABORATOIRE DE PLANTES AROMATIQUES
DU CNDRS A MORONI (COMORES)

Plan des Laboratoires actuels : situation en Novembre 1995.
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ANNEXE 3

LE CONTROLE DE QUAUTE DES HUILES ESSENTIELLES
ET EPICES..

NOTIONS DE BASE ET TECHNIQUES

1 - Défirution - objectifs

Le contrdle de qualité consiste a vénfier la cc-.lormité dun produit aux normes qu'il est supposées
respecter et il est dit de bonne quakité lorsqu'll satis:...{ & ces normes.

En d'autres termes, en contrble de qualité, il s'agit de rassembier tous les renseignements d’ordre
technique, de 1es comparer aux normes ou aux valeurs de référence et de les consigner sur une fiche qui
constituera une véritable carte d'identité du produit. Cette fiche sera présentée lors des transactions.

Dans le cas des huiles essentielles, des épices et oléorésines, le contrdle de qualité doit &tre
effectuée au moins pour les deux raisons suivantes :

a) Détection des falsifications

Un produit falsifié est refusé sur le marché. Cette falsification peut se présenter sous plusieurs
aspects mais les plus souvent rencontrées sont le mélange de produits de qualité différente (exemple:
essence de clous de girofle + essence de feuille de girofle...) et Faddition de produits étrangers (exempie:
du gingembre moulu additionné de produits, farineux, du poivre entier additionné d'autres fruits de méme
caractére morphologique.)

b) Estimation et fixation des prix a a transaction

Le prix d'un produit est fonction de sa qualité.

Ainsi le prix de Tessence d'Ylang extra est différent de celui de Fessence d'Yiang de troisiéme
catégorie. Le prix des oléorésines de piment varie en fonction de la force de la saveur piquante donc de

la teneur en capsaicinoides.

Les huiles essentielles, les épices et les oléorésines sont des produits qui s'altérent facilement vu
leur composition chimique.

Par conséquent, c'est d'abord aux conditions mémes de leur obtention et & leur constante
surveillance qu'il faut donner Ia priorité pour que les analyses effectuées lors du contrdle de qualité
acquiérent leur pleine signification.

2 - Quels _sont les facteurs qui conditionnent uahté des hui ntielles _des oléorésines et des
épices?

2. 1. Le matériel véqétal

Avant son traitement, le matériel végétal doit &tre trié, sélectionné. En effet, il peut exister plusieurs
variétés de chaque espéce dont les propriétés organoleptiques et les compositions chimiques des extraits




différent sensiblement les uns des autres. De méme, les différentes parties d'une méme plante peuvent
produire des extraits de caractéristiques différentes (cas du girofie) donc. ie cas échéant, elles doivent étre
séparées.

2. 2. Les conditions d'extraction

Le mode et la durée de TFextraction, |a nature et la pression de la vapeur, la température. le solvant
utibsé peuvent influer sur ia quakté des extraits.

Exemple 1 : Un tratement excessif destiné a suppnmer les demiéres traces de solvant peut nuire aux
composants thermolabiles ou provoquer une perte sensible en huile essentielle et affecter la fraicheur d'une
oléorésine.

Exemple 2 : Lors d'une hydrodistillation, certains produits en contact prelongé avec leau peuvent
shydrolyser. Cas de lacétate d'eugényle dans le givofie.

2. 3. Les conditions de stockage des extraits

Des changements de caractéristiques peuvent se produire dans le temps et ils sont d’autant plus
rapides que les conditions de stockage sont inadéquates. En général, il faut garder les extraits dans des
récipients bien étanches, a l'abii de la lumiére et de la chaleur. On peut citer le cas de loléorésine de
poivre dans laquelle la pipérnine (le principe piquant) peut sTsoméfiser en isochavicine (un produit indifférent)
sous leffet de la lumiére, et cette transformation est beaucoup plus rapide dans loléorésine que dans le
grain de poivre.

Tels sont les principaux facteurs qui peuvent influencer sur la qualité des extrzits. Evidemment, les
conditions de culture des plantes ainsi que Ia période de récolte sont des parameétres a ne pas négliger.
Drailleurs, ce sont ces derniers facteurs qui rendent difficile la normalisation des épices et aromates a cause
des variations importantes de composition kiées aux conditions de récolte, aux conditions climatiques et
aux hkeux de culture.

3 - Quels sont les différentes analyses a effectuer lors du controle de qualité des huiles essenticlles des
épices et des oldorésines?

Le contrdle de quakté s'effeciue sur des préléevements et les critéres 3 examiner comprennent :

- les caractéres organoleptiques. anatomiques. morphologiques
- les propriétés physiques

- les propriétés chimiques

- les propriétés spectrales

- les propriétés chromatographiques

3. 1. Les caracteres organoleptiques, anatomiques, morphologiques

L'aspect. la couleur, 'odeur, la texture, la saveur, la morphologie sont déterminants pour I'appréciation
de la qualité. Ces caractéres organoleptiques, morphologiques, s'ils sont satisfaisants accordent au produit
un préjugé favorable.

3. 2. Les propriétés physiques

Ces propriétés physiques sont des critéres importants de pureté et de qualité suivant qu'on a affaire
a des huiles essentielles, a des oléorésines ou des épices, les études physiques 3 entreprendre sont
différentes.
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* Pour une huile essentielie :

- la densité relative a 20°C c'est le rapport de la masse d'un certain volume d'essence a la masse
d'un méme vciume d'eau. Elle se détermine a laide d'un densimétre (par lecture directe) ou a l'aide 'un
picnométre (par pesée de l'eau et de l'essence).

- le pouvoir rotatoire a 20°C c'est l'angle dont tourne le plan de polarisation d'une lumniére polarisée
de longueur d'onde égale 3 589, 3nm lorsqu'elle traverse une épaisseur de 100mm d" Thuile essentielle.
C'est angle de rotation se mesure a laide d'un polarimeétre.

- lindice de réfraction 3 20°C : c'est le rapport entre le sinus de Fangle dincidence et le sinus de
Fangle de réfraction d'un rayon lumineux (589, 3nm) passant de Tair dans Thuile essentielle. L'indice de
réfraction est donné par un réfractomeétre.

- solubiité dans léthanol dilué : puisque les huiles essentielles sont insolubles dans Teau et
solubles dans ralcool absolu, il est donc possible de déterminer le nombre de volumes d'alcoo! dilué
necessaire pour solubiiser complétement un volume d'essence. Cette détermination aide a déceler les
falsifications. Exemple : pure Fessence de rose est soluble dans 3 volumes d'alcools a 70°G faksifiée sa
solubilté n'est plus compléte.

* Pour une épicx :

- Teneur en eau : elle sert de référence dans le commerce des produits agricoles. La teneur en eau
donne une idée sur les risques de développement des microorganismes et sur les aptitudes du produit 3
une bonne conversation. D'ailleurs on n‘achéte pas leau mais la matiére. Elie sert également dans les
déterminations ultérieures rapportées trés souvent a la matiére séche. II existe deux méthodes de
détermination de la teneur en eau :

- par chauffage @ 105°C environ de lépice jusqu'a poids constant. Cette méthode n'est pas
reproductible car elle entraine partiellement les matiéres volatiles de Fépice.

- par entrainement azéotropique de leau avec un solvant approprié comme le toluéne ou le
benzéne.

- Teneur en cendres totales et en cendres solubles dans lacide

Les cendres représentent les matiéres minérales contenues dans Fépice. Elle permet par exemple
d'avoir une idée de la quantité de sable, de terre ou de débris métalliques présents dans l'échantifion
surtout si les épices sont commercialisées sous forme de poudre.

Cette teneur en cendres s’'obtient par calcination vers 600°C pendant 4 heures.

- Teneur en huile essentielle, oléorésine ou d'autres extraits

Déterminée ces teneurs ravient a déterminer les teneurs des constituants caracteénistiques de
I'épice. L'huile essentielle est obtenue par entrainement a la vapeur dans l'appareil & hydrodistilier tandis
que les autres extraits par extraction & l'aide d'un solvant (alcool 4 95° éher diéthylique, eau).

- Indice Scoville :

Cette détermination concerne les épices possédant des propriétés sapides brilantes et piguantes
(capsicum essentiellement).




C'est le taux de dilution le plus crand permettant de percevair 1a saveur brtlante de Mépice. Un part
d'une solution aicoolique obtenue aprés 24 heures de macération que l'on dilue avec une solution aqueuse
de saccharose a 5%.

Lindice Scoville n'est pas trés précis car il vane d'un expénmentateur a un autre.

* Pour une oliorésine :

- Teneur en huile essentielie : plus cefte teneur en huile essentielle est élevée, plus la qualité de
Foléorésine sera meilleure. Sa détermination se fait par entrainement a la vapeur d'eau.

- Indice Scoville : (voir épice)

- Teneur en solvants résiduels : la toxicité des solvants d’extraction ne permet qu'une trés faible
proportion de solvante résiduels (de lordre du ppm) dans l'oléorésine.

Cette teneur est déterminée par chromatographie en phase gazeuse.

3. 3. Les propriéts chimigues

L'étude des propriétés chimiques nécessite ia préparation préalable d'un extrait a partir de lépice
ou lFaromate. Les méthodes chimiques s'appliquent donc également aux huiles essentielles et aux
oléorésines.

Ces essais chimiques exigent la connaissance a priori, de la composition chimique de Textrait a
examiner. En fait, il s’agit de doser un groupe de constituants qui a de lNmportance soit par sa quantité soit
par son odeur ou sa valeur commerciale. Une teneur anormalement trop élevée ou trop faible en ces
constituants est un signe de dépréciation de la qualité ou de falsifications.

Nous allons donc envisager les cas dans lesquels les constituants importants sont des acides, des
esters, des phénols, des alcools, des aldéhydes et cétones.

- Indice d"acide (constituants : acides)

Lindice d'acide est le nombre de miligrammes d'hydroxyde de potassium nécessaire 3 la
neutralisation des acides kbres contenus dans 1g d'extran.

- Indice d'ester avant acétylation (constituants : ester)

Lindice d'ester avant acétylation est le nombre de miligrammes d’hydroxyde de potassium
nécessaire a la neutralisation des acides libérés par hydrolyse des esters contenus dans 1g d'extrait.

- Indice d’ester aprés acétylation (constituants : alcool).

Il s’agit de déterminer la teneur en aicools libies et en alcools totaux dans un volume connu
d'essence aprés acétylation de ceux-ci puis hydrolyse des esters résultants.

L'indice d'ester aprés acétylation est donc le nombre de milligrammes d'hydroxyde de potassium
nécessaire a la neutralisation des acides libérés par hydrolyse de ces esters formés dans 1g d'essence.

- Indice de phénols (constituants : phénols)

C'est la teneur en phénols dans un volume connu d'essence par transformation de ceux-ci en
phénates alcalins solubles en phase aqueuse.
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- Indice de carbonyle : (constituants : aldéhydes et cétones)

C’est le nombre de miligrammes dhydioxyde de potassium par gramme d'essence. nécessaire
a la neutraisation de lacde chlorhydnque kbéré dans la réaction d'oximation avec le chiorure
d'hydroxylamine de akdéhydes et des cétones.

RCHO + NH,OH, CL. - RCH = NOH + H,0 + HCL

R\ R\
C =0 + NH, HCL - C = NOH + H,0 + HCL
R/ R

3. 4. Les propriétés spectrales

La spectrophotométrie dans lultravioletivisible est utiisée dans lanalyse des épices et des

oléorésines, plus précisement pour le dosage des composés ayant des propriétés spectrales analogues
ou pour la détermination du pouvoir colorant.

Exemple 1 : dosage des dérivés de la pipérine dans le poivre. La méthode est basée sur la mesure
de labsorbance a 343nm d'un extrait alcoolique et de la substance de référence.

Exemple 2 : dosage des dérivés de la capsaicine dans le piment. La mesure de Fabsorbance est
faite 3 280nm.

Exemple 3 : détermination du pouvoir colorant du curcuma et du safran. Elle est réalisée par
mesure de labsorbance & 425nm d'un extrait alcoolique pour le curcuma et a 255, 325 et 440nm d'un
extrait aqueux pour Je safran.

Exempile 4 : desage de la vaniline des gousses de vanille. On détermine la teneur en vanilline par
mesure de l'absorbance a 350nm d'un extrait alcoofique.

3. 5. Propriétés chromatographiques

La chromatographie est devenue a 'heure actuelle une technique incontournabie dans l'examen
des huiles essentielles, des oléorésines et des épices du fait de sa rapidité, sa précision et son haut
pouvoir de résolution.

Les méthodes chimique et spectrales qui sont basées sur I'analyse organique fonctionnelle ont
linconvénient de cibler piusieurs constituants simultanément et ne permettant pas d’accéder a chaque entité
moleculaire. Or vérifier llidentité d'un mélange équivaut a vérifier ldentité de ses constituants.

Pour pouvoir étudier un élément constitutif particulier. une séparation préalable s'avére
indispensable et c'est & I'analyse chromatographique quiil est généralement fait appel. Ce sont des
méthodes qualitatives et quantitatives.

Il s’agit d’établir un profil chromatographique ou chromatogramme montrant la majeure partie des
constituants d’un extrait ou d’'une épice. En contrdie de qualité, la réalisation de ce profil chromatographique
permet de vérifier rapidement la présence ou Fabsence d’un produit et d'évaluer sa teneur s'il est présent.

Trois types de chromatographies sont mis en oeuvre :

- la chromatographie sur couches minces

- la chromatographie en phase gazeuse
- la chromatographie liquide Haute performance.
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CHROMATOGRAPHIES EN PHASE GAZEUSE
ET LIQUIDE HAUTE PERFORMANCE

I- GENERALITES SUR LA CHROMATOGRAPHIE

La chromatographie est une méthode de séparation d'un mélange en ses divers
constituants, basée sur la différence de distribution des solutés entre une phase mobile et
une phase stationnaire.

Suivant la nature de la phase mobile, on distingue :

- la chromatographie en phase liquide dont la phase mobile est un liquide

- la chromatographie en phase gazeuse dont la phase mobile est un gaz
Suivant la nature de la phase stationnaire et lc phénoméne physicochimique qui prévaut
dans le processus de séparation, la chromatographie peut étre divisée en quatre types :

- 1a chromatographie d'absorption ol la phase fixe est un solide sur lequel les
solutés s'adsorbent

- la chromatographie de partage ot la phase fixe est un liquide dans lequel les
solutés se dissolvent

- la chromatographie d'échange d'ions ou la phase stationnaire est un polymeére
portant des groupements ionisables susceptibles de s'échanger avec des solutés
ioniques ou ionisables

- la chromatographie d'exclusion oti la phase stationnaire est un gel dans les pores
duquel les solutés sont séparés en fonction de la taille de leurs molécules

1I- LA CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE (CPG)

La CPG est une technique de séparaiion de substances volatiles. Mais elle peut étre
appliquée a certains composés non volatils a condition de les transformer préalablement
en des dérivés sylilés, acétylés, estérifiés... qui sont plus stables thermiquement et plus
volatils que les molécules initiales.

1 - Principe

L'échantiilon, une fois vaponisée, est poussée par le gaz vecteur a travers la colonne ol
les constituants vont migrer a des vitesses différentes selm leur affinité plus ou moins
grande pour la phase stationnaire.

2 - Appareillage

* Générateur de phase mobile ou gaz vecteur
Azote/hydrogeéne/Argon/hélium

Le choix du gaz vecteur dépend de 1a colonne utilisée ct du type de détecteur

*L’injecteur

L'introduction de I'échantillon & analyser se fait au niveau de l'injecteur soit 2 l'aide d'unc
séringuc soit a I'aide d'un passcur automatique d'échantillon. L'injectcur est chauffé a
unc températurc permettant la vaporisation instantanée des solutés.

* La colonn~

La séparation s'effcctuc dans la colonne dont la température peut étre retenue a unc valeur
fixe (chromatographic isothcrme) ou programmée (chromatographic a4 programmation de
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température). Cette demiére permet la séparation des produits dont les volatilités
sont trés différentes.

On distingue les colonnes remplies (diamétre : 4mm, longueur : 5m) et les colonnes
capillaires (diametre 0, 22mm - 0, S3mm; longueur 10 2 100m). Les colonnes capillaires
sont destinées A I'analyse des mélar.tges complexes (exemple : huile essentielle) a cause
de leur grande efficacité et un meilleur pouvoir de résolution.

* Le détecteur

- Il indique a I'opérateur la présence de solutés sortant de la colonne, par le biais d'un
signal €lectngue.

Les principaux détecteurs utilisés en CPG sont :
- le catharométre (analyse des gaz)
- le détecteur a ionisation de flamme (analyse des hydrocarbures)
- le détecteur a capture d'électron (analyse des produits halogénés)

* L'enregistreur

L'enregistreur transforme le signal €lectrique provenant du détecteur en une courbe de
concentration. L'ensemble de ces courbes forme le chromatogramme.

3 - La phase stationnaire

La colonne chromatographique est formé d'un tube en acier inoxydable en verre ou en
verre dans lequel se trouve la phase stationaire fixée ou iion sur un support inerte.

La phase stationnaire constitue 1'élément primordial du syst¢éme chromatographique car
c'est d'elle que dépendra en grande partie le succés de la séparation des solutés.

I1 existe & I'heure actuelle plus de 200 phases stationnaires qui ont été classées par ordre
de polanté croissante pa; Mc REYNOLDS.

Son choix est orienté dans la plupart des cas, par des régles empinques :
- une phase apolaire sépare les produits d'aprés leur point d'ébullition

- Sur unc phase polaire, les substances polaires sont retenues davantage quc les
composés apolaires

Exemple de phases stationnaires :

* Silicones non polaires : diméthylsilicones (SE 30, OV1, OV 101)
* Silicones polaires : phénylméthylsilicones (OV 17)
phénylcyanopropyiméthylsilicone (OV 225)

* Polyglycol : type carbowax

4 - Recherche des meilleures conditions opératoires

Le choix de la phase stationnaire €tant fait, il faudra ensuite chercher les conditions
permettant d'obtenir :

- un maximum d"¢efficacité (pics éiroits)

- unc séparation idéale

- unc bonnc reproductibilité des résultats

- un temps d'analyse relativement court
Pour cela, on peut agir sur :
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- le débit du gaz vecteur (2 fixer au minimum de la courbe de VAN
DEEMIER).

- les températures de 1'injecteur, de la colonne, du détecteur
- les dimensions de 1a colonne : longueur et diametre
- les caractéristiques de la colonne : épaisseur de la phase stationnaire.

S - Les méthodes d'identification en CPG
Bien que la CPG soit avant tout une méthode de séparatior., il peut apporter une aide A
I'identification.

En fait, il s'agit de localiser sur un chromatogramme un produit que devrait contenir un
mélange donné. Trois méthodes sont alors offertes par la CPG.

* Méthode de comparaison des temps de rétention ou des distances de
rétention

Cela consiste 2 introduire successivement sur la méme colonne et dans les mémes
conditions le produit pur et le mélange 2 examiner puis noier leurs grandeurs de rélention
respectives. Mais des coincidences peuvent se produire donc il ne faut pas conclure
hativement.

Si les temps ou distances de rétention sont différentes, on peut affirmer a I'abscace du
produit dans le mélange.

* Méthode des ajoiits

On ajoute le produit pur au mélange. S'il est présent, le pic correspondant s'agrandit. Si
un nouveau pic apparait il est absent dans le mélange initial.

* Détermination des indices de KOVATS

Cette méthode consiste 2 trouver deux paraffines normales qui puissent encadrer le
produit inconnu sur le chromatogramme du mélange 2 étudier. On calcule l'indice de
KOVATS que I'on compare aux valeurs données par des tables.

En chromatographie isotherme,

I'indicc dée KOVATS d'un produit inconnu x est :
LogT'p (X)_LogT 5 (N)

IK: 100n ——E—.B-—. 5 0 R
Log T'g (N)_ LogT" o, (N)

+ 100N

En chromatographie 2 température programmée :
Tp X)_LogT o (N)
IK: 100n T?E-W:—TNT’ 100N
N et N' : nombres de carbones des paraffines encadrant X avec
N< N'
n=N-N
TR : temps de rétention réduit
Remarques

- Lors d'une identification, s'assurer qu' unpic observé correspond 2 un seul produit et
non 2 la superposition exacte de deux solutés.
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- Ne pas saturer la colonne avec les produits a identifier sous peine de fausser
la valeur des grandeurs de rétention.

6 - Analyse quantitative

En analyse quantitative, il faudra déterminer la surface des pics qui est théoriquement
proportionnelle 2 la quantité injectée. Mais la réponse du détecteur varie d'un produit a un
autre, il faudra faire une calibration sur chaque produit a doser, c'est 2 dire déterminer le
coefTicient de réponse du détecteur pour chaque pioduit.

II existe trois méthodes de calcul en analyse quantitative :

a) Etalonnage externe

On trace la courbe d'étalonnage a partir de la substance pure a. Répérer le pic de a sur le
chromatogramme de la solution a doser x et comparer son aire a la courbe d'étalonnage
pour en déduire la concentration.

b) Etalonnage internc

Cn choisit un étalon e qui ne tait pas parti du mélange pour calculer le coefficient de
réponse de X

Ajouter une quantité connue de e dans une fraction du mélange a doser Réparer les pics de
e et de x sur le chromatogramme.

X = Quantité étalon interne ajoutée * Ax

Ae * Kx
Kx ;A_x. * _M.E
avec Ae  MX déterminé sur un mélange connu de e et de x.

Cette méthode permet de s'affranchir du parametre de répétabilité des injections.

¢) Normalisation interne

On choisit I'étalon e parmi les constituants du mélange

KiAi 51090 Ki- A« M

SKi Al avec Ai  Me déterminé sur mélange connu

% (i)=

III - LA CHROMATOGRAPHIE LIQUIDE HAUTE PERFORMANCE (C.L.H.P.)

La CLHP est une méthode de séparation applicable aux substances thermolabiles ou peu
volatils qui ne peuvent &tre analysées directement par CPG.

1 - Principe

Sous I'effet d'une forte pression, les solutés vont pouvoir migrer avec la phase mobile a
travers la colonne et de maniére différentc suivant I'importance de leurs interactions
respectives avec les deux phases.

2 - Appareillage

* Réservoir de solvant
It contient la phase mobile.
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* Systéme de pompage
Son role est d'amener le solvant d'élution du réservoir A la colonne avec un débit
constant.

* Injecteur
Clest I'endroit ol 1'on introduit I'échantillon dans le syst¢me chromatographique

* Colonne

En CLAP, la colonne est en acier inoxydable de longueur égale 2 15 ou 30 cm et de
diameétre 4 2 5 mm. Elle est remplie de particules solides éventuellement recouvertes d'un
film liquide, constituant ia phase stationnaire.

* Détecteur

Comme en CPG, il permet de suivre la séparation. On peut citer deux exemples de
détecteur.

- les détecteurs a absorption de radiations lumineuses
- le réfractometre

* Enregistreur
11 fournit le chromatogramme de I'échantitlon.

3 - La phase stationnaire

- En chromatographie d'adsorption, le silice est la phase stationnaire habituelle. L'affinité
des solutés pour cette phase stationnaire croit avec polanté. La phase mobile peut donc
peu polaire ou polaire selon la nature des solutés a €luer.

- Le deuxieme type de phase stationnaire étant la silice greffée. Le greffon est soit un
groupement polaire (CN/NH,), soit un groupement apolaire (groupements alkyls C8,
C18)

Si le greffon est polaire (chromatographie de partage classique), la phase mobile est peu
polaire (hexane/CH2C12). L'ordre d'éiution des solutés suit I'ordre de leur polarité donc
le temps de rétention augmente avec la polarité du soluté. -

Si le greffon est apolaire (chromatographie de partage de phases inversée), la phase
mobile est polaire (mélange eawméthanol). Les composés polaires sont élués avant les
composés apolaires et une augmentation du pourcentage d'eau de la phase mobile (donc
de sa polarit€) augmente le temps de rétention.

Le choix du solvant d'élution sera fait en fonction du garnissage de la colonne et de la
structure de 1'échantillon, avec pour principe de retenir une polarité opposée a celle de la
phase stationnaire, afin d'éviter des intéraction de type solvant - phase stationnaire. Ii est
évident que le solvant devra en plus dissoudre I'échantillon. On remarquera que la
rétention d'un soluté est d'autant plus importante que sa solubilité dans la phase mobile
est plus faible.

Si la polanité des solutés est treés différente, on sera généralement conduit 3 utiliser un
systtme gradient c'est A dire que la composition de ia phase mobile variera en fonction du
temps de fagon 2 parfaire I'élution de tous les solutés présents.
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Schéma si

Polarité Polaires Moyeanement polaires Non polaircs
des solutés
Polarite de |Moycanement polaire | Trds faiblement Fortcment Moyenncment
I'éluant polaire polaire polaire
Compositio | Hexane pur/CH, Cla (+ | Hexane purou Mélange de - Méthanol pur
n type de éventucliement de avec peu de méthanol (ou (ou acétomitrile
I'éluant lisopropanol) :CH,.- |CHLC,, d'accionitrile) et | ou en mélange

CH2CL, 20/80 ex: CH,JCHCL, d'cauex: a\Cc:;:l [(l;‘;l{ dl;;-l)l X
955 CH,0H-H,0 90”6 2
40/60

Type de chromatographie sur silice gre{{ée polaire - chromatographic & polarité de phases
chromato- |CN-NH, inversée sur silice greflée apolaire
graphie (CH).

4 - Aunalyse qualitative et quantilative

L'identification en CLHP peut se faire par comparaison dcs tcmps de rétention ou par la
méthode des ajodts.

En analyse quantitative, les méthodes de calcul cn CPG sont valables cn CLHP
(¢ulonnage externe, ¢lonnage interne).
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o ANNEXE 4

PROCEDURES
EXPERIMENTALES POUR LES ESSAIS DE
NORMALISATION DES HUILES ESSENTIELLES

PREPARATION DE L’ECHANTILLON EN VUE DE L’ANALYSE : NFT
75-110 |

Principe :

Fitration en présence de sulfate de magnésium ou de sulfate de sodium de I'huile
essentiele, rendue liquide, si nécessaire, par chauffage 2 une température convenable, en
vue d’éliminer [’eau et les substances insolubles.

Mode opératoire

Introduire dans une fiole conique séche du sulfate de sodium, en quantté telle
qu'il représente 15% environ de la masse d’huile essentielle.

Verser ["huile essentielle dans la fiole de telle maniére qu’elle soit remplie, au maximum,
aux deux tiers de sa capaciié, I'huile essentie'e et la fiole étant 3 la méme température.
Agiter de temps en temps, et vigoureusement, pendant deux heures au moins.

Filtrer ensuite I"huile essentielle sur du papier et la recueillir dans une fiole séche.
Ces opérations doivent précéder immédiatement I’analyse.

DETERMINATION DE LA DENSITE RELATIVE a 20°c NFT 75-111/1SO

Définition :

La densité relative 2 20°C d’une huile essentielle est le rapport de la masse d’un
certain volume d’huile essentielle 2 20°C a la masse d’un égal volume d’eau distillée 2
20°C : son symbole d20

Principe :

A I’aidc d’un pycnometre, pesées successives de volume égaux d’huile essentielle
ct d’cau, 2 la température de 20°C. Si la mesure est effectuée a une température différente
Cappliquer la formule :

d20° = dt + 0,00075 (t-20) ot t est la température d’expérimentation.

Mode opératoire :

Nettoyer soigneusement puis rincer le pycnometre, par exemple au moyen
d’éthanol puis d’acétone, et le sécher.

Lorsque 1'équilibre de la température avec la salle des balances est réalisée, pescr le
pycnometre, muni de son bouchon a 1 mg pres
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Pesée de l’eau distillée

Rempilir le pycnométre avec de I'eau distiliée, le plonger dans le bain
thermostatique, maintenu  une température de 20°C. Au bout de 30 mn ajuster le niveau
d’eau au trait repére. ‘

Lorsque 1’équilibre de température avec la salle des balances est réalisé, peser le
pycnometre plein, muni de son bouchon, 3 1mg prés.

Pesée d’huile essentielle

Méme opération que précédemment en remplagant I’eau par I’huile essentielle
apres avoir rincé et séché le pycnométre.

Expression des résultats
La densité relative, dZ0 est donnée par

d=m2 - m0/ml- m0
ot
mO : masse en gramme du pycnomeétre vide
m1l : masse en gramme du pycnométre rempli d’eau
m?2 : masse en grammes pycnometres rempli d huile essentielle.
expnmer le résultat avec trois décimales.

DETERMINATION DE L’INDICE DE REFRACTION (NF T 75-112 )
(ISO 280-1976)

Définition :

L’indice de réfraction d’une huile essentielle est le rapport entre le sinus de I'angle
d’incidence et le sinus de I’angle de réfraction d’un rayon lumineux de longueur d’onde
déterminée, passant de 1’air dans I’huile essentielle maintenue  une température
constante.

La longueur d’onde spécifiée est (589, 3 + 0,3) nm, comrespondant aux radiations D1 et
D2 du spectre d’émission du sodium.

La température de référence est 20°C, sauf pour les huiles essentielles qui ne sont pas 2
I"état liquide a cctte température.

Principe :

Suivant le type d’appareil utilisé ; soit mesurage direct de I’angle de réfraction, soit
observation de la limite de réflexion totale, I'huile essentielle étant maintenue dans des
conditions d’isotropisme et de transparence.

Mode opératoire :

Détermination

Faire passer un courant d"eau dans le réfractométre afin de maintenir I’appareil 4 la
température 2 laquelle les lectures doivent étre effectuées. Celte température ne doit pas
différer de la température de référence de plus de + 0,2°C, ¢t doit étre maintenuc a +
0,2°C, A unc température 2 peu prés égale a celle A laquelle le mesurage doit étre effectué.

P
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Attendre que la température soit stable pour effectuer la lecture .

Expression des résultats :
L’indice de réfraction, nt 2 la température de référence t, est donné par :
nt=nt + 0,0004 (¢’ -1)
ol
nt’ est la valeur de la lecture obtenue a la température t’, 2 laquelle a €€ effectuée la
détermination.
Exprimer le résultat avec quatre décimales.

DETERMINATION DU POUVOIR ROTATOIRE : NFT 75-113 -1982/
ISO_592-1981

Définition :

Le pouvoir rotatoire d’une huile essentielle est I’angle, expnmé en milliradians et
lou degrés d’angle, dont tourne le plan de polarisation d’une radiation lumineuse de
longueur d’onde 589,3+ 0,3mn, correspondant aux raies..D du sodium, lorsque celle -ci
traverse une épaisseur de 100mm de I’huile essentielle dans des conditions déterminées de
température.

Mode opératoire

Allumer la source lumineuse et attendre jusqu’a I'obtention d’une bonne
luminosité.

Remplir le tube avec I'eau distillée, en s’assurant qu’il ne reste aucune bulle d’air
interposée dans le tube aprés la fermeture des bouchons.

Placer le tube dans le polarimetre et remettre a zero 1’appareil, lorsque I’appareil
est du type a affichage électronique.

Rincer et sécher le tube et remplacer I’eau par I’huile essentielle.

Effectuer le mesurage par lecture directe lorsque I’appareil est 2 affichage électronique ,
ou par égalisation des plages optiques lorsque I’appareil est 2 vemier.

Expression des résultats : donner le signe et la valeur du pouvoir rotatoire a trois
décimales pres.

EVALUATION DE LA MISCIBILITE A L’ETHANOL: NFT 75-101 -1982

Définition :

Une huile essentielle est dite miscible 2 V volume d’éthanol de titre alcoométrique
déterminé, 2 la température de 20°C, lorsque le mélange de un volume de I’huile
essenticlle considérée avec V volumes de cet éthanol est limpide et le reste aprés addition
graduelle d’éthanol de méme titre, jusqua un total de 20 volumes.

Principe

Addition graduelle 2 une prise d’essai de I’huile essentielle 2 la température de
20°C, d’éthanol de titre alcoométrique convenable.Se reporter 4 Ia norme correspondant a
I’huile essenticlle examinée.
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Evaluation de la miscibilité.
Mode opératoire

Prise d’essai

Introduire dans I'éprouvette ou la fiole Im! d’huile esssentielle mesuré a "aide de

la pipette. Placer la fiole et son contenu dans le dispositif maintenu 2 une température de
20°C +0,2°C.

Miscibilité

Ajouter, a I’aide de la burette un mélange hydro-éthanolique de titre alcoométrique
déterminé préalablement amené€ 2 une température de 20°C + 0,2°C, par fractions de
0,1ml, jusqu’a miscibilité complete, en agitant énérgiquement aprés chaque addition.

Lorsque le mélange est parfaitement limpide, noter le volume du mélange hydro-
€thanolique utilisé.

DETERMINATION DE L’INDICE D’ACIDE : NF T _75-103 1982 /ISO

Définition :

L’Indice d’acide est le nombre de mg d’hydroxyde de potassium nécessaires a la
neutralisation des acides libres contenus dans 1g d’huile essentielle .

Mode opératoire :
Prise d’essai : 2g + 0,05 g d’huile essentielle. Ajouter S ml d’éthanol 295 %
puis 5 gouttes de solution de phénolphtaléine ou rouge de phénol.

Neutraliser fe mélange avec une solution éthanolique d’hydroxyde de potassium
(0,IN)

5,61V
m

Indice d’acide =

ol ,

V correspond au volume en ml, de la solution d’hydroxyde de potassium utilisée pour
neutraliser le mélange;

m comrespond a la masse en g de la prise d’essai.

NOTE : Si le volume d’hydroxyde de potassium est inférieur 2 3ml, recommencer I’essai
sur une prise d’essai plus importante.

INDICE D’ESTER AVANT ACETYLATION: NF T 75-104 -1982 /ISO 709

Définition:

L’Indice d’ester correspond au nombre de mg d’hydroxyde de potassium nécessaires a la

neutralisation des acides libérés par I’hydrolyse des esters contenus dans 1 g d’huiles
essenticlle
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Principe :

Hydrolyse des esters présents dans 1’huile essentielle par chauifage, dans des conditions
définies en présence d’une solution éthanolique titrée d’hydroxyde de potassium (0,5N)
et dosage de I'exces d"alcali par une solution titrée d’acide chlorhydrique.

Mode opératoire:

Prise d’essai :
Prendre 2g + 0,05g varie selon I'indice d’ester attendu pour une HE déterminée.

Nous donnons ci-dessous les valeurs des prises d’essai en fonction de la valeur de
PIndice d’Ester attendue:

Indice d’ester attendu

< 50- 4,5-50
50-70 3,5-40
70-90 25-30
90-110 20-25
110 - 140 1,5-20
140 - 180 12-15
180 - 220 1,0-12

Il est nécessaire de necutraliser les acides libres eventuellement présents dans I"HE avant
d’effectuer la saponification.:

Neutralisation des acides libres:

Ajouter 2 la prise d’essai de I’huile essentielle, 5 ml d’éthanol 4 95°. Neutraliser
les acides libres éventuellement présents par une solution éthanolique d’hydroxyde de
potassium O,IN en présence de 0,5 ml de phenolphtaléine. Noter le volume V’
d’hydroxyde de potassium utilisé. Une fois la solution neutralisée ajouter a 1'aide d’une
burette , 25 ml de la sclution d’hydroxyde de potassium et des fragments de pierre ponce
ou de porcelaine. Porter a réflux sur un bain d’eau bouillante et I’y laisser pendant une
durée précisée dans la monographie de I’huile essentielle examinée.

Laisser refroidir .

Ajouter a la solution refroidie ,20 ml d’eau puis 5 gouttes de la solution de
phénolphtaléine ou de la solution de rouge de phénol. Titrer I’exces d’hydroxyde de
potassium avec la solution d’acide chlordydrique (0,5 N). Noter le volume V nécessaire a
la neutralisation.

Parallglement, effectuer un essai 2 blanc, dans les mémes conditions ei en utilisant
ics mémes réactifs, sans addition d’huile essentielle.Noter le volume Vo .

28,05V, - V,) - 1A
m

Indice d’ester =

ou,

-V, correspond au Volume en ml de la solution d’acide chlorhydrique utilisé pour I'essai
a blanc (sans I’huile essenticllc)
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-V, correspond au volume en ml de la solution d’acide chlorhydrique utilisé pour
la détermination

-V’ correspond au volume d’hydroxyde de potassium utilisé pour neutraliser les acides
libres présents dans I’huile essentielle.

-m correspond 2 la masse en g, de la prise d’essai
5,61V’
m

-1A correspond a la valeur de I'indice d’acide =

EVALUATION DE LA TENEUR EN ALCOOLS LIBRES ET EN
ALCOOLS TOTAUX PAR DETERMINATION DE L’INDICE D’ESTER
AVANT ET APRES ACETYLATION :NF T 75-123 -1982 / ISO 1241 -

I1 est nécessaire de déterminer au préalable I'indice d’ester avant acétylation
conformément aux spécification de la norme NF T 75 -104.

Définition :

Indice d’ester apres acétylation est le nombre de mg d’hydroxyde de potassium
nécessaire a la neutralisation des acides libérés par I’hydrolyse des esters contenus dans
1g de I’huilc cssentielle.

Principe :

Acétylation des alcools présents dans 1’huile essentielle par }’anhydrique acétique
en présence d’acétate de sodium. Isolement et séchage de I’huile essentielle acétylée, et
détermination de son indice d’ester selon la norme NF T 75-104.

Evaluation de Ia teneur en alcools libres et en alcools combin - et en alcools totaux
au moyen des indices d’ester avant et aprés acétylation.

Mode opératoire:

Acétylation :
Dans un ballon, mélanger environ 10 ml d’huile essentielle, avec 10 ml
d’anhydrique acétique et 2 g d’acétate de sodium anhydre.

Ajouter quelques fragments de picrre ponce ou de porcelaine et adapter le réfrigérant 2
reflux. Chauffer le ballon ou moyen du dispositif de chauffage et maintenir le liquide 2
ébullition modérée pendant 2 heures ou pendant le temps indiqué dans la norme relative a
I’huile d’essentielle examinée.

A la fin d cette période, laisser refroidir le liquide, ajouter SOml d’eau et chauffer
sur le bain d’eau (reglé entre 40°C et 50°C) pendant 15mn, en agitant fréquemment.

Refroidir a la température ambiante.
Démonter le tube 2 reflux et verser le liquide dars I'ampoule A décanter.

Laver le ballon 2 deux reprises avec 10ml d’eau chaque fois, en recueillant les eaux de
lavage dans I’ampoule 2 décanter.

Laisser décanter jusqu'd séparation complete des phases, puis soutirer et rejeter la phase
aqucusc.



Laver successivement la phase huileuse par agitation avec :
a) 50 ml de la solution de chlorure de sodium

b) S0 ml de 1a solution de carbonate de sodium/chlorure de sodium
¢) 50 ml de a solution de chlorure de sodiuin, 20 ml d’eau.

Si les lavages ont €té correctement effectués, I’eau doit &tre neutre au papier de tournesol.
Soutirer la phase huileuse en la recueillant dans une fiole seche et agiter plusieurs fois
pendant 15 mn avec au moins 3g de sulfate de magnésium ou de sodium.

Filtrer .

Renouveler le contact et 1’agitation avec des quantités supplémentaires de 3 g de sulfate de
magnésium ou de sodium jusqu’a ce que I'huile essentielle acétylée soit exempte d’eau.

Détermination de I'indice d’ester aprés acétylation : 1SO -1241 (1980)
Uuliser une prise d’essai d’huile essentielle en se reportant au tableau ci-dessous:

IE aprs acetvlation attendu
<50 45-50
50-70 3,5-40
70 - 90 2,5-30
90-110 - 20-25
110 - 140 1,5-20
140 - 180 1,2-1,5
180 - 220 10-1.2
220 -280 09-10

Déterminer I’indice d’ester de I'huile cssentielle acétylée selon les spécifications de la
norme NF T 75-104 avec une prise d’essai pesée a 0,5 mg pres, d’huile acétylée, mais
en utilisant 50 ml de solution éthanolique titrée d’hydroxyde de potassium.(0,5N)

1E2 = 28.05(Va- W)
m
ol ,
V’, correspond au volume d’acide chlorhydrique utilisé pour I'essai a blanc;

V’, correspond au volume d’acide chlorhydrique utilisé pour la ncutralisation aprés
acétylation.

La teneur en alcools libres, exprimée en pourcentage en masse, par rapport a un alcool
convenu, est donnée par la formule :

M {IE, - IE,)
561 -0,42xIE,
ou,
-M, correspond a la masse moléculaire de 1'alcool de référence indiqué dans la

monographie de I’huile essenticlle considérée et qui et utilisé pour exprimer
conventionnellement le résultar;

-IE, cormrespond a I'Indice d’ester avant acétylation,;
-IE, correspond a I'indice d'ester aprés acétylation

La teneur en alcools combinés, exprimée en pourcentage en masse, par rapport a
un alcool convenu est donnée par :
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M xIE,

[ 4

561

La teneur en alcools totaux, exprimée en pourcentage en masse, par rapport a un alcool
convenu, est égal a la somme des deux % précédents.

INDICE DE PHENOL -TENEUR EN PHENOLS :NF T 75-116 - 1994 /
1ISO 1272 - 1

Définition

Méthode d’évaluation du % en volume de phénols libres présents dans les huiles
essentielles.

Principe :
Transformation, en phénates alcalins solubles en phase aqueuse, des phénols
contenus dans un volume connu d’huile essentielle.

Détermination du volume de la partie de I’huile essentielle non transformée en phénates.

Mode opératoire:

Traitement préalable de I’huile essentielle::

Afin d’éviter la formation d’une intercouche émulsionnée au moment de la détermination,
traiter préalablement I’huile essentielle par I’acide tartrique comme suit : A un volume
d’huile essentielle supérieur 2 10ml, ajouter de I’acide tartrique 2 raison de 0,02g par ml
d’huile esscntielle.

Agiter vigoureusement puis, sans filtrer, procéder au séchage par le sulfate de
magnésium ou sulfate de sodium anhydre (en quantité telle qu’il représente 15 % environ
de la masse de I’huile essentielle. Agiter de temps en temps et vigoureusement.

Filtrer ensuite 1’échantillon.

Détermination:

Prélever a la pipette 10 mi de I’huile essentielle et les verser dans la fiole 2
aldéhydes, aprés y avoir introduit approximativement 75 ml de la solution d’hydroxyde
de potassium 0,5N.

Agiter le mélange 6 fois 2 des intervalles de Smn environ, 2 la température
ambiante.

Par une nouvelle addition de solution d’hydroxyde de potassium amener dans la
zone graduée du col de la fiole la partie d’huile essentielle non transformée en phéantes
alcalins solubles dans la phase aqueuse.

Détacher soigneusement les goutellettes d’huile essentielle adhérant aux parois en
imprégnant des mouvements de rotation 2 la fiole et en la tapotant doucement.

Laisser reposer quelques heures et lire le volume de la partie d’huile essentielle
non transformée, si celle-ci est entierement rassemblée dans le col.

Dans! ~as od I’on constate une émulsion, ajouter 2m! de xyle¢ne 3 1’aide de la
pipette agiter 1. couche émulsionnée a I’aide d’un agitateur capillaire et laisser reposer.

Si I'émulsion a disparu, lire le volume de I’huile essentielle non transformée.
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Si, cependant, I'émulsion persiste, recommencer |’essai en ajoutant des le début, 2
m! de xylene 2 la prise d’essai.

La teneur en phénols, exprimée :
% Phenol = 10 (10 -V)
V : volume en ml de la partie d’huile essentielle non transformée.
Si I’on a ajouté 2 ml de xylene, les déduire du volume V.
Exprimer les résultats en les arrondissant au nombre entier le plus proche.

DETERMINATION DE L’INDICE DE CARBONYLE: NF T 75-126 - 1984

Définition

L’indice de carbonyle d’une huile essentielle est le nombre de mg d’hydroxyde
de potassium par gramme d’huile essentielle, nécesssaires a la neutralisation d’acide
chlorhydrique libéré dans la réaction d’oximation avec le chlorure d’hydroxylammonium.

Principe

Transformation des constituants carbonylés en oximes par réaction avec le
chlorure d’hydroxylammonium.

Titrage de I’acide chlorhydrique libéré dans cette réaction avec une solution éthanolique
d’hydroxyde de potassium.

Mode opératoire:

Prise d’essai

Peser 2 1 mg prés, dans un récipient, une masse m de I’échantillon comme
spécifié dans la norme relative a I’huile essentielle considérée en se reportant au tableau ci-
dessous:

Indice de carbonyle attendu

<50 ' 9,0 -10,0

50 - 100 50-6,0

100 - 200 - 2,5-30

200 - 300 - 1,7-2,0

300 - 400 12-14

400 - 500 - 1,0- 1,1
> 500 0,80

Préparation des réactifs:
-Ethanol a2 95%

-Acide chlorhydrique 0,5N en solution aqueuse

-Hydroxyde de potassium 0,5N en solution éthanolique. Ajuster le titre en dosant la
solution d’hydroxyde de potassium par de I'acide chlorhydrique 0,5N (normadoses)
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-Solution de chlorure d’hydroxylammon..m: Préparée en
dissolvant S g . de chlorure d’hydroxylammonium dans 95 ml. d’éthanol 2
95°.Additionner 0,5mi. de bleu de bromophenol.Neutraliser ensuite par la solution
éthanolique d’hydroxyde de potassium 0,5N.jusqu’a virage de I’indicateur (vert ou
rouge).

Indicateur :Bleu de bromophénol.Dissoudre en chauffant 0,2g d’indicatcur dans 3ml.
d’une solution 0,1N d’hydroxyde de potassium dans I’éthanol et dans 10ml d’éthanol.

Ajuster le volume a 100ml. avec de I’éthancl aprés refroidissement.

Détermination par Titrage colorimétrique

Introduire au moyen d’un éprouvette de 25 ml de la solution de chlorure
d’hydroxylammonium dans le récipient contenant la prise d'essai, et laisser reposer le
temps spécifié dans la norme relative a ’huile essentielle.

Titrer avec la solution d’hydroxyde de potassium a cc que la couleur soit identique a celle
d’un volume égal de réactf (bleu de Br.)jusqu’a obtenir une couleur bleu-vert de
I’indicateur.

Poursuivre I’addition de la solution d’hydroxyde de potassium jusqu’a obtention d’une
coloration bleue persistant pendant Smn.

L’indice de carbonyle

L’indice de carbonyle exprimé en mg d’hydroxyde de potassium par gramme
d’huile essentielle :
[ = 5,61xVxC

m

C : concentration exacte en moles par litre, de la solution dhydroxyde de
potassium.

m : mase en gramme de la prise d’essai
V : volume en ml, de la solution d’hydroxyde de potassium,

La teneur en constituants carbonylés, exprimée en % en masse, de 1’aldéhyde ou de la
cétone spécifiée, est :

M, xVxC
10m
M, : masse moléculaire de la cétone considéree.

C : masse moléculaire relative 2 I’aldéhyde ou de la cétone spécifiée dans la norme
relative A I’huile essentielle.

Exprimer les résultats avec deux chiffres significatifs




ANKEXE 5

VERIFICATION DE LA QUALITE
DES HUILES ESSENT!ELLES DES COMORES:

YLANG-YLANG,GIROFLE BASILIC.COMBAVA

SPECIFICATIONS POUR L'HUILE ESSENTIELLE D'YLANG- -
YLANG

Les normes NFT 75 - 246 (mai 1985), ISO 3063 donnent les indications suivantes :

- L'huile essentielle est obtenue par distillation a la vapeur d'eau des fleurs fraiches de
Cananga odorata.

Le produit volatil n'est pas généralement recueilli sous la forme d'HE enti¢re, mais en
quatre fractions appelées respectivement Extra, Premiére, Deuxie¢me et Troisiéme, qui
sont habituellement trouvées dans le commerce.

Tableau 1 : Spécifications de I'essence d'Ylang Ylang

Spécificatios~Lraction | EXTRA PREMIERE  |DEUXIEME | TROISIEME
Aspect Liquide

Couleur Jaune pale 2 jaune foncé

Odeur caractéristique, fleurie, jasminée

densité relative 20°C

Madgascar 0,950- 0965 |0,933-0,945 0923-0,929 0,906-0,921
Comores 0.956-0976 | 0.940-0,950 0,926-0936 0,906-0.921
ind. de refraction

Madagascar 1,5010-1,5090 | 1,5000-1,5100 | 1, 5050 -1,5110 | 1,5060-1, 5130
Comores 1.4980-1,5060 | 1,5000-1,5090 | 1,5050 -1, 5100 | 1,5070-1, 5110
pouvoir rotatoire 20°

Madagascar -45°a-36° -44°a2-28° -55°a-40° -63°2a-49°
Comores -40°a-25° -46°3-38° -55°2-42° -63°2a-49°
indice d'acide

Madagascar inféricur 33

Comores inféricur 33

indice d'ester

Madagascar 125 - 160 90- 120 65-80 38-58
Comores 145- 185 110- 140 75 - 100 45-70

Pour la composition chimique, les constituants caracténistiques de I'huile essentielle
d'Ylang Ylang ainsi que leurs teneurs ne sont pas encore normalisés. Des €tudes ont été
menécs pour établir des corrélations entre les compositions chimiques, les propriétés
physico-chimiques et les grades de I'huile essentielle. Ces études ont permis d'obtenir les
résultats suivants:
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Tableau 2 : Variations des constituants chimiques de I'essence d'Ylang
Ylang suivant les grades :

PRODUITS OXYGENES SESQUITERPENES
GRADE
I I I II1
CONSTITUANTSs| p-méthyl anisole acétate de famésyle | B-caryophylléne
(6-2-1) (2-3-2) (7-14-17)
linalol benzoate de a humuléne + e-
(21-7-3) benzyle cadinéne
(8-8, 5-8) (34-5)
benzoate de méthyle | salicylate de germacreéne D
benzyle
(4-1-0, 5) (7-11-21)
(1-2,2-2)
acétate de benzyle
(6-1, 5-0, 7)
acétate de géranyle g cadinéne +
(8-5-3) faréstne
(3-7-12)
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3 -E GAYDOU, R. RANDRIAMIHARISOA - JP BIANCHINI, JR LINAS.
Multidimensional Data Analysis of Essential Oils. Applications to Ylang Ylang
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chemistry, 1988, pp 574w - 579.

SPECIFICATIONS “AFNOR” DES HUILES ESSENTIELLES DE

GIROTLE.

Définitions

Ce sont des huiles essentielles obtenues par distillation 2 la vapeur d'eau, des boutons
floraux déssechés (clous) ou des griffes ou des feuilles de girofle (Eugenia caryophyllata)
de la famiile des Myrtacées.
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CLOUS GRIFFES FEUILLES
Spécifications NFT 75-207 NEFT 75-209 NFT 75-208
Fev 91 Fev 91 Fev 91
Caractéres tiques
- Aspect Liquide mobile, limpide, parfois Iégérement visqueux
- Couleur Jaune 2 brun dlair
- Odeur Epcée, caracténstique de I'eugénol
Caractérnistiques phyvsico-
-densitérelatived20°C 1y 041,063 |[1,041-1,099  |1,039-1,049
- Indice de réfraction 1, 5280-1, 5380 |1, 5310-1,5360 |1, 5280-1, 5350
a20°C
- POUVOil‘ mton’c a 20°C _losaoo _lo A+ lo
- Teneur en phénols 85- 93 85-95 > 2 82% sauf par
I'Indonésie (78%
VIV)
- Profil chromatographique
CPG
B caryophyliénc 2-7 4-12 4-17
cugénol 75- 87 83-92 80- 92
acétate d'éugényl 8-15 0.5-4 0.2-4

SPECIFICATIONS INTERNATIONALES DE L'HUILE ESSENTIELLE

DE _BASILIC

Les vaniétés de I'huile essentielle de basilic (Ocimum basilicum) ainsi que leurs hybndes
sont abondants, ce qui implique la difficulté du classement de leurs huiles essentielles.
Généralement, elles sont classées en 4 catégories d'aprés leur origine géographique et
leurs constituants chimiques.

Tableau 1 : Les différents types de basilic

Nord, USA

[TYPES ORIGINE CONSTITUANTS
TYPE EUROPEEN France - Italie, Bulgane, Méthy! chavicol
Hongrie, Egypte, Afnique du | Linalol

"TYPE REUNION ou
METHYL CHAVICOL

Réunion, Madagascar,
Seychelles ,Comores

Méthyl chavicol ,Camphre

TYPE A CINNAMATE
DE METHYLE

Guatcmala, Inde, Haiu,
Egypte

M¢éthyl chavicol, linalol
Cinnamate de méthyle

"TYPE A EUGENOL

Java, URSS, Maroc, Egypte

Eugénol, Ocimene
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Nous étudierons le cas de I'huile essentielle de type Réunion qui est cultivé dans les iles
de I'Océan Indien.

Tableau 2 : Normes pour l'huile essentielle type REUNION

AFNOR NFT | EOA (USA) [ CODEX(USAO ]
75357

densité relaive 2 20°C | 0, 948 - 0, 970 0.,954-0,975]|0,929-0,977

indice de refraction 1,5100-1,5200 | 1,512-1,519]1,512-1, 519
20rC

pouvorr rotatoire 20°C | 0°a +2° - -
-1°a+2°

solubilité dans I'alcool | 7 volumes - -
e 03

indice d'acide - inténeura 1 miéneural
indice d'ester apres : 33-25
acétylation )

(-) non indiqué

2 - Composition chimique par analyse chromatographique en phase
gazeuse

Seule Ia norme AFNOR (NFT 75 357 Mai 1989) donne les limites par les constituants
caracténstiques de I'huile essentielle.

Tableau 3 : Teneur des constituants caractéristiques de I'huile essentielle
de basilic type Réunion

[CONSTITUANT % CHROMATOGRAPHIQUE |
cinéole 1,8 1-3,5
trans B - Ociméne 0,9-2,8
camphre 0,15-0, 50
linalol 0,5-3
terpinene - ol4 0,2-0,6
Méthyl chavicol 75-85
Méthyl eugenol 0,3-2,5
eugénol 0,3-1,5
BIBLIOGRAPHIE

1 - GUENTHER (E) - The essential oils. Invidividual essential oils of the plant families Rutaccae
and Labiateae. Vol I1I, New York, D Van Nostrand Co - 1949 - 777p.

2 - MASADA (Y) - Analysis of essential oils by gas chromatography and Mass spectromeltry.
New York, John Wiley Inc. , 1976, 33-p.



3 - AFNOR. Recueil de normes frangaises. Huiles Esscaticelles 32 édition. AFNOR, Paris, 1989,
610p.

CONTROLE DE QUALITE DE LA VANILLE (NF V 32 085.)

Dans le commerce il y a 4 présentations de la vanille : les gousses, I'extrait naturel de
vanille, I'arbme naturel et 1'arbme artificiel.

En ce qui conceme les gousses, I'industrie alimentaire ne les utilise pratiquement jamais
pour des raisons bacténologiques et technologiques. Mais elle peut préparer elle-méme
des extraits dont elle assure la qualité.

- L'extrait naturel de vanille est un produit aromatigie obtenu par un procédé physique a
partir de la gousse a I'exclusion de tout autre produit végétal ou animal. i est caracténsé
par I'équivalence gousse c'est-a-dire la quantité de gousse mise en ceuvre pour 1kg
d'extrait.

- L'ar6me naturel est composé d'extrait naturel de vanille et d'un certain nombre d'extraits
naturels.

- L'aréme artificiel correspond a un ardme naturel auquel on ajoute un peu de vanilline de
synthése ou d'autres produits de synthése.

Comme nous le savons, le constituant aromatique principal de la vanille est la vanilline. Il
est un peu regretiable, pour nous producteurs de vanille de constater qu'actuellement la
vanille est trés concurrencée par son équivalent synthétique, la vaniliine de syntheése, qui
est produit par tonnes. A titre indicatif, la vanille naturelie représente aujourd’hui 1500Van
(soit 30t de vanille naturelle) et lu vanilline de synthése 12 000t/an. Par ailleurs, en dehors
de la France et des USA, le mot vanille n'est protégé nulle part et la vanilline de synthése
pecut en "usurper” le nom.

Signalons aussi que la fraude existe presque depuis les débuts de la culture de la vanille :
vente sous la dénomination vanille, des gousses ayant subi un épuisement ou des gousses
dont on a simulé le givrage. La vente de flacons de vanille A base d'éthylvanilline est aussi
une pratique asscz courante. I1 s'avére donc important et opportun d'établir une
réglementation précise et surtout honnéte, pour la commercialisation de la vanille. On a
donc défini des criteres de qualité pour les gousses de vanille et pour les extraits de
vanille. Des banques de données sur les gousses de vanille ont été élaborées et des
méthodes d'analysis ont ét€ mises au point pour éviter et rechercher les pratiques
frauduleuscs.

Les controles effectués généralement sont les suivants : détermination de I'humidité,
dosage de la vanilline, controles organoleptiques et I'analyse isotopique du carbone 13C
(mais cette derniére n'est pas encore appliquée 2 Madagascar, faute de matériel).

Mais on peut également y ajouter le dosage des éléments minéraux comme le potassium,
le dosage des sucres...

Avant d'entrer en détail dans les méthodes de contrdle, parlons d'abord de la composition
chimique de la vanille et des différentes qualités de vanille.

La vanille est constituée d'une centainc de constituants apparienant a de grandes familles
chimiques : glucides, lipides, protéines, mali¢res aromatiques, sels minéraux, cau...
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Les différentes qualités de vanille sont définies par la norme AFNOR V 32 085.

-extra sans defaut

- lere quahité - gousses noires luisantes

- 2¢me qualité légers défauts (vanille galeuse ou excargotée)
- 3¢me qualité défauts plus marqués

- 4eme qualité vanille fendue

La longueur des gousses varie par chaque catégorie et pour chaque pays d'origine. Elle
est compnse entre 12 cm et 25 cm.

1 - Détermination de I'humidite
Elle se fait de 2 maniéres :

- par entrainement azéotropique suivant la norme NF V 03402 ou ISO 939 - Mai 1985/
- par mesure de la perie de poids au chauffage (étuve, microonde, IR)
Les résultats dépendent des pays producteurs.

2 - Détermination de la ieneur en vanilline

L'équivalence gousse de la vanille est ramenée a la teneur en vanilline (2% en moyenne).
Les résultats sont exprimés en taux de vanilline par rapport a I'extrait sec ou par rapport
au produit tel quel. Les méthodes officielles sont différentes d'un pays a un autre.

On distingue :

2. 1 le dosage UV en milieu basique
C'est I'une des premieres analyses de dosage de la vanilline dans les gousses.

2. 2 - La chromatographie en phase gazeuse CPG

est utilisée pour doser la vanilline mais aussi I'aldéhyde p - hydroxybenzoique et
d'autres constituants qui doivent étre présents ou non dans les gousses (coumarine, éthyl
vanilline).

2. 3 - La chromatographie liquide Haute performance CLHP

a été adoptée en France pour doser la vanilline, I'aldéhyde p-hydroxybenzoique,
l'acide vanillique, l'acide p-hydroxybenzoique mais aussi de mettre en €évidence la
coumarine, 1'éthyl vanilline et I'acétovanilline.

Les méthodes chromatographiques CCM, CPG, CLHP permettent de caractériser
des substances comme la coumarine, le pipéronal ou I'éthyl vanilline, utilisées pour
exhauster les caractéristiques organoleptiques des produits vanillés.

3 -Analyse isotopique

L'analyse isotopique du C13 sur la vanilline pour illustrer la ferveur des producteurs de
vanille naturelle 2 combattre les manceuvres frauduleuses. La méthode consiste 2 mesurer
le rapport entre les 2 isotopes stabies du carbone qui sont I'isotope 12 et l'isotope 13. En
cffet, au cours de la synthese chlorophyllienne, les végétaux assimilent une certaine
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quantité de gaz carbonique de l'atmosphere. Les processus biochimique de cette synthése
enduise une discrimination des 2 molécules de CO2 (au niveau du C) ; le gaz carbonique
avec un C12 et CO2 avec un C13. Par spectrometrie de masse, on arrive a différencier
parfaitement les vanillines synthétiques de la vanilline de synthese. Celte mesure
paraissant donc I'arme actueliement absolue. Mais a:tuellement les fraudeurs sont 3 méme
de contourner cette méthode de détection de C13 en mélangeant la vanilline synthéuque
avec une quantité¢ bien détcrminée de vanilline marquée de telle sorte que le rapport
C12/C13 se rapproche de la vanilline naturclle. Aussi tout le monde, fraudeurs et
controleurs fait assaut d'imagination et de technicité sur toute la chaine de production.

En résumé, nous avons les limites suivantes sclor. le pays d'origine.

REUNION MADAGASCAR COMORES
% eau 23-25 22-26 2530
% vanilline soit 1,8-3,3 1,62,6 1,4-2,5
en moyenne 2,3 2, 15 2, 05

BIBLIOGRAPHIE

1 - B. FAYET - C. TISSE - M. GUERERE - J. ESTIENNE - Nouveaux criteres
analytiques dans ['étude des gousses de vanille - Analysis, Vol 15 N° 5pp 217 -
226 1987

2 - Parfums cosmétiques Ardmes ler congres international de la vanille un produit
sensible N° 78 1987.

Le Combava (Citrus hystrix) est un Citrus assez rare dont l'aire de répartition recouvre
plusicurs iles de I'Océan Indien.

Nous distinguons I'essence de zeste ct I'essence de petit grain de Combava.

Définition :

- L'huile essentielle de zeste est obtenue par expression 2 froid ou par distillation a la
vapeur d'cau d'écorces de fruit de Combava.

- L'huilc essenticlle de petit grain est obtenuce par distillation a la vapeur d'eau de jeuncs
ramcaux portant des fruits en voie de développemant de combava.

L'esscnce de combava se distinguc par l'originalité de son odeur : caractéristique, fraiche,
agréablc ct puissante mais actucllement, clle n'est pas encore trés utilisée en parfumeric.
On pourrait élargir son utilisation en transforman: le citronellal, constituant majcur dc
I'huile essentielle de petit grain, cn citronellol dont la note rosée est jugée supéneure A
cclle du citroncllol de synthése.

Nous tenons a signaler que l'essence de combava n'est pas encore répertoriée dans les
normes.

Les résultats que nous donnons ci-aprés ont été recucillis A partir des travaux de
recherches.
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PETIT GRAIN ZESTE _
MADAGASCAR REUNION | MADAGASCAR REUNION
Caracténstiques
organo-leptiques
Aspect Liquide, limpide Liquide, hmpide
Couleur Incolore a jaune pile Jaune pile
Odeur Caraciéristique, fraiche Caracténstique, citronée
Caracténstiques
Physico-
chimiques
Densité a 20°C 0,861 -0,885 |0, 859 0, 888
Indice refracuon 11,4514 -1, 4554] 1, 4615 1, 4736
Pouvoir rotatoire  |-11°85A -9°1 " |-4°2 +40°25
indice de
carbonyle expnmé 71.3
en citronellal '
Compostition
chimique(CPG)%
pinéne 0.4-0,5 2,.7-3,2
ptnéne 0,5-1,5 35,9-42,2 15-25
sabinéne 2,2-4,8 22.8-25,9 12-18
limonene 0,5 20,3
L atroncllal 45,5-83,6 85-90 B,.6-11 22-33
TOTAL
HYDROCARBUR |10 80
ES
[PRODUITS
OXYGENES 90 20

Comparée aux autres citrus, l'essence de zeste de combava se caractérise par une forte
teneur en b pin¢ne, en sabinéne.




BIBLIOGRAPHIE
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de Citrus hystrix A de Candolle cultivé a la Réunion. Parfums Cosmétiques
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ESSAIS DE CONTROLE DE QUALITE DES HUILE ESSENTIELLE S
PRODUITES AUX ILES COMORES

Origine: COMORES/S

Densité Indice d e| Pouvoir rotatoire |Solubilité dans | Indice d’Acide Indice d’ester
HE| Qualité réfraction Ethano? -
YLANG 0,967, 0.967,0,960 | 1,4948;1,4930; 427 ,-45° nsoluble 1,41,1,35;139 117,140,148
EXTRA 1 ,5028; 1 ,5028
YLANG 0.955:0,957:0,960 | 1.4962.1,4963; 45° Insoluble VIV 1.12;1,20 131,129
PREMIERE 1,5028
YLANG 0.913;0917 1,5034;1,5054; -54°,-58°:-62° Insoluble V/V 0,18:0,28;0,30 44:63;63
TROISIEME 1,004 _

1,060;1,059;1,060 |1,5345;1,5341; 0,5°:,0,9° Indice de Phenol
g{‘ﬁ‘gFLE 1,5327;1,5327, 93,98

I 0.937,0.970 1,5110;1,5110; 0°% -1,20° Soluble dans 7 vol. | Non réalisé IE apres
BASILIC 1,511;1,590 Ethanol 4 80° acétylation non
a réalisé

COMBAVA 0.873;0.875 1,4448;1,4436; nr nr r nr

1.4446: 1,4508

6%
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RECUEIL DE NORMES OFFICIELLES AFNOR ( EXTRAITS)




35108 FRANCSISE OF NORMALISATION (AFNOR). 1 5. sve Mense Orane-der-Viciawes, PARIS. 20, Tah. Coa 95-00. Burere 08 vemte : 19 rom 20 4.4y
X : Tw 4. %egiembre PARA T Tg A 8051,

NF
T 75-001

Nevembee 1986

HUILES ESSENTIELLES

NOANE PRAANGAISE
REGLES GENERALES D'EMBALLAGE

AVANT.PROPOS

E1ant donnd 1a nature spéctate des hulles ernentielies, on reconnalt la nécessitd d'an normaliser
I"emballage.

ODJET DE LA NORME

La présente norme 3 pour objet d'établir fes rigles géndrales pour I'emballage des hulles
ertentietles: cer hulles devront Gtre fogdes dans des rdciplents qul, par feur nature, n'altbrent

pat le produit et le protdgant.

EMBALLAGES

Les embatlages b vtillter sont

I « Les emballages ménlliques ((0ts, tonnelets, bidons, astignons) duanches, neuft ou & I'état
neul, propres et 1ect, A'3yant CORtEAU BUCVA prodult susceptible daltdrer 13 qualitd,
ta compotition et I'odsur da I'hulle assentielle, conatituds ¢

— pour'les hullas essentlelles alimentalres, uniquement psr du fer parfaltement
¢tamd (par exemple fer blanc) ou vitrifid, ov ravitu Intérieurement de vernis-émall
ou pelnture-émall Insttaquables, ou de l'aluminlum;

— pour les autres hulles essantlelles, par du fer parfaitement dtamé (par exemple
fer blanc), vitrifié, ou revity Intérieurement de vernli-dmall ou peinture-dmall
inattaquables, ou galvanitd, du culvre étamd ov non, ov de I'stuminlum,

Les fOts de capacitd supéelevea § 100 litres, dolvent &tre munls de binder de roulement ou
de nervures dumpdes dans fa maste. Leur fermeture sera réallide par une bonde § vis, munle
de Joints dranches dont le bouchon et le colller percds d'un celllet permettront le pattage d'un
! de fer pour la pose du plombd,

Pour les hulles essentlelles A T'dtat 1olide ou plteux, la fermeture des fdts 1era rdallsée par
obturateur tertiinsble ou par fond détachable, avec syscime da fermeture plombable.

"t e e—

-1 -

NE T 75.00)

munls d'une feemature étanche cachetde ou plombée, seront emballds

Les estagnons de $, 10 ou 20 Nitres,
cerclées do daux faulllards, susceptibles de supporter le voyage

dsni det ealisettes en boly on carton renfored,
ot contenant chacitne ¢

8 estagnons ou bidons de S litre,
ou 4 astagnons ou bidoas de 10 litres,
ou 2 estagnons ov bidons de 20 itres.

2+ Les réelplents en varre, de toute apacitd ov de toute forme, ) 1s condition qu'lli solent protégds
contre le brly et la lumibre;

ou endults Intdrieurament de matidre plastique, sous rdserve

3 . Las réciplents en matidres plastique,
i}y 8 Hau, b des spécifications qui sersien:

qu'lls satlifassent § I ddfinitton cledasius et, an ovtre,
fixdes ultdrieurement.

FERMETURES

Les fermeturas peuvent dtee en fldge, en verre ou en toute matibre eMeace.

18 surface en contact svec I'hulle essentieile dolt dtre an dtsla, en dlum

Lorsqu'elles ne 1ont pas en verre,
prodult, § I'enception des dondes A vis, conformiment »

alum ou tn matldre plastique Inerte pour e
chaplitre contacrd sux réciplents,

Les couvarclas dolvent dtre protdgés par des scasux de garntle,

NOTE :
Sont 1ignslées let normes d'emballsges métaliiques @

NF H 31301 —~ « Bidons cylindro-coniques »,
NE H 31-308 — « Boltes at tambours | crochets mobiles »

alngl que |s norme de farmeture !

NF H 31381 — « Goulots )} double obtursteur »,
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HUILES ESSENTIELLES NF
NOANME PAANCANT REGLES GENERALES D'ETIQUETAGE. T 75.002
ET DE MARQUAGE DES RECIPIENTS - Nevembre 1936
AVANT.PROPOS

€n vue de 'idantifNcation des hulles estentielles, on reconnalt s nécessitd de nermaliser I'dtiqua.
tage et e marquage det réciplants destinds d leve emballage,

OBJET DE LA NORME

La prédsente norma a pour objet d'dtablir fes rigles gdndrales d'dtiquetage et de mirquage
des céciplents desttnés ) 'emballage des hulles estentielles,

OEFINITIONS

On entend par dtiquetage d'un rédciplent un procddéd qul en parmat 'Identifleation ot fs
splcification, sans que P'dtiquette fasse partie Intdgrante de co réciplant,

On entend par marquage d'un rdciplent un procddd qu! en permet I'idantification et | apdele
fication, la marque filsant partie Intégrante de ce rdciplent. .

L'éeiquatage et e mrgua‘- der rdciplents d'emballage des hulles ensentielles dolvent Qtre
fitts de mantire ) Identiflar at b spécifier le prodult, du remplistage b ['ouverture ddfinitive,

£TIQUETAGE

Tows las r'«lphnu non marquds dertinds ) 'emballage d'hulles essentialles suront une dtiquette
portant les Indications minims sulvantes @

a) nom ¢t adressa du fadricant ou exportateur,
b) dhatgnation commarciale de I'hulle essentielle at, dventusiloment, de ls partle de Ia plante
dont elle st extralte,

€) poids brut, tare et polds net.

Ler Indications sulvantes dovr'om. Qtre portdes sur la facture et lo contrat pour les embal.
lages d'origine 1

a) désignation latine la plus courante de cette plante, suivant les rigles de fa nomenclature
botanique, comprenant notamment I'sbedvistion usuello du nom de 'auteur du cataloguo,

b) procddd de hibrication wtilisd,

) annde et dvantueliement, mols de fadrlcation,

d) povrcentage du principal constitvant, lorique de ce dernler dipend Ia valeur commerchle
de 'hulle ettentielle,

Hemologute '
le 30 sovembes 1934
X Y RINN] |

NE T 78.002 -2

Les dtiquettes dolvant dtre apposées su moyen d'un procédd qui en rende le remplacement ou I'utilisation
vitdrieure Impotsibles,

MARQUAGE

Quand les étiquettes, par manque de protection ou pour un sutre motif quelconque, sent sutceptibles
d'dtre totalement ou parttellement détrutes, on doit préfdrer le marquage des réciplents destinds A "embalisge
dey hulles essentialles,

La marque dolt dtre appotde sur le récipient par un procddd qui Is rande dursble et lisible; elle doit porter
lot Indications minims sulvahtes

8) nom et sdresie du Nabricant ou exportsteur ou marque commareizle,
b) désignation commarcisle da ['hulle ersentielle,

¢) polds brut, tare et polds net,

<s
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EXPRESSION DES RESULTATS
densitd relstive, di§ est donnde par ls formule subvants (1) :
M — My
My = My

o8t In manve, on grammaes, du pyenombtre vide (7.2}

o0l (a masee, on grammes, du prenomdire rempll d'sav (7.3),

3t 1s Mmaste, an grammaes, du prenembire rampi dhulls easentlalle {7.4),
wlmer lo edaultot sveo trols décimalen.

te : Sl 'on désire obtenis ls tumique de I'hulle
masse volumique de I'eau § 20 °C, e0)1 0,998 23 g/n.l.

Islle, multipliet 1a densité relative por In

PROCES-VERBAL D'ESSA!

prochs-verbal d'essal dolt indiquer la méihade villiede et le résultat obienu. Il dait, en outes, mentionner
8 los ddtaits opdratolres non prévus dens le présents norme, ou faculiatils, sins! que les Incidents dven.
s susceptivies ¢'avolr agl sur le rdauitet. !

prochs-verbal d'esssl dolt donner tous les renseignements nécessaires & I'identifiestion compibte de
shantition, . '

Editde oar UASSOCIANION FRANCAISE DE NORMALISATION (AFNOR) — Tew EUROPE CEDEX 7 92080 PARSS LA DEFENSE — Ta. (1) 788-11-19

NE
T 76-112

Aetn 1077

HUILES E3SRNTIELLES

DATEAMINATION DE LINDICE
DR REFRACTION

NORMR FRANGAISE

HoMoOLOQURR

AVANT-PROPOS

Laprdsente norme ast an concordance technique avee o nerme Internationsle 180 ild L
1078, de 1'Organisation internationste de Nermalisetion (180),

1. OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION

La présente norme o pour objet Ia deseription d'une méthode de ddtarmination de I'indice
de réfraction des hulles essentlelles,

NP T 78:003 = Hulles seseniieiles — Eehantilionnage
NP T 78110 = Hulles ssaentlelies — Préparation de 'éehantition en vue de Fonslyse,

3. DAFINITION

L'indice de rdfraction d'une hulle essentielie est fe reppert entre 1o sinue de V'ongle
d'incidence ot o sinus de V'angls de réfraciion d'un rayon lumineux de longueur d'onde
déterminde, pastent de V'air dens I'hulle 3seeniietle meintenue b une tempdrature constents,

La longueur d'onde apdelfide est (889,3 £ 0,3) nm, correspondens aus radistiens 0,e10,¢dv
specire du sodlum,

La lempdrature do réldrence est 20 °C, seuf pour les hulles essentieltes qul ne sont pos b
418l liquide & eatte tempdrature, Dans co coy, adopter les teampératures de 28 *C ou ds 20 ¢,
sulvant (e0 pointe de lusion des hulies eseantielles eonsidérdes,

4. PRINCIPR

Sulvant le type d'apparell uillied, solt mesurage direct de l'mli de rélrsction, seit
ohservation de 1s limiie de réllexion 1otale, I'Nulte dtant melntenus dens des conditlons d'ise.
froplame el de transperence,

s

Lo prdeente nerme ramplese la nerme hemelegud p,‘...:::',e:,.:m
de mime Indice, oot 1904 0L €9 Waduation riserviy
- et .__J

Homeloguée
per o1 did du 1977.07.29

® AN AR

-
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8.1

.3

2.4

7.2

8. APPAREILLAGE

AEERACTOMETRE

Utitiser un réfractombies clagsique permettant la lecture direcle d'indices de rélraction
situds enire 1,300 O ot 1,700 O, avec une précision de £ 0,000 2,

AJuster l'sppereli de menidre ) donner, b 1s températur» de 20 °C, les Indices do réiraciion
sulvante :
1.333 0 pour 1'eau distiltée,
1,490 8 pour le p-cymbne,
1.888 8 pour ls Senzoete de benryle,
1,658 8 pour le bromo-1 nsphialéne.
Les prodults ételens doivent dtre purs, de qualité pour rdlractomdtrle,

. Corteing apparelts peuvent sussl dire ajustés au moyen d'une leme de verte d'indice de
réiraction connu, selon les Indications fournies par te fadeicant de I'spparell.

DISPOSITIE POUR LA STABILISATION DR LA TEMPERATURE

Utlilser n'importe quel disposiill, par exemple un thermostay, falsent clreuler un courant
d'esu dame o rdiractomitre ot permettant ainsl de maintenir 'apparell 3 s température
cotwenabdle {d £ 0.2 *C).

SOURCHE LUMINEUSE

Etfectuer fos déterminations b (e lumibre du sodium, ou,sl le réfractombire est muni d'un
compensateur schiomatiqua b ls tumidre diftuse du jour ou d'une lampe dlecirique,

6. ECHANTILLONNAQER
Se reporter b 1a norme NEB T 78.003.

7. MODE OPERATOIRE

PREPARATION DR L'RCHANTILLON POUR RESA!
Se ropporter & la'norme NR T 78110,

DATEAMINATION

Falre pasaer un coursnt d'esu dens le réiractomitre (B.1) fin de malntent I'apparell & 1a
tempéeature b laquelie les lectures dolver: dtre etfactudes (Volr chapitre 3.} Cotte tempdratura ne
doa ;u.a dittdrer de 1a tempdrature de réldrance de plus de 2 0.2 *C, ot doit dire maintenue &
+ .

Avant de te placer dans I'instrument, porter I'échantilion pour eesal b une température &
pov prds dgele § colte b laquelie le mesurege doit dtre effectud,

Attendrs, pour offectuer ia lecture, que 18 température solt stable.

-3 = NP T 7S

5. EXPARSSION DES RESULTATS

CALCUL
L'Indice de réfraction, n“, , b 1o température de rélérence t, o8t donné per la formule

4 r ’
nd = nh+0,000 41 = 1)

ol
n' est 1a valeur de fa leciure, ebtenue b Is tempdérature ', b laquetie o #td effec
la ddrarmination,
Enprimer le rdsultet avee quetre décimotes,
PRECISION

Le précision de le détermination doit dtre de £ 0,000 2.

9. PROCES-VERBAL D'RESSAI

Le procha-verbs) d'essel dolt Indlquer Is méthode utiilade ot Te rdsultal obteny, Il
on outre, mentlonner tous fes détetle opératoites non prévus dane e présente normi
facultatils, alng! que les incidents éveniuals suscepiidbles d'avolr egl sur le résuitet,

Le procha-varbel d'essal dolt donner fous les renselgnaments nécossairer b 1'identitie
complite de 1"déchantlllon, g
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Lo prdsents nerme ost on concordance lochnique svee lo nerme internastionsie 1SO 8321981, de
FOrganisetion internstionsle do nermelisstion IS0}

1  OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION
La prdssnte nerme spécifie uns mdétheds de dérerminstion du pouvelr retstolre des hulles ersen.
ttelles,

Dani Je cas des hulles sssentlieties sotides, partistiement solides, trbs visquevses b Is tempéraiure
amblante, ou trop fortement colerdes, i est nécessalre d'effeciver cette déterminstion sur une
solutien de IMutle ssrantieite,

2 REFERENCES

NF T 78-003  Mulles essentielies — Rigles gédndrales d'échanillionnage.
NF T 76:110  Huiles essentielies = Prdparstien de I'échantiiion pour analyse,

3 DEFINITIONS
Dens o cadre de 1a prédsente norme, les définitions sulventes sont ogpl.'nﬁlu H

3.1 Peuvelr retmstolre (1) d'une hulle sosentielie @} : Angle, exprimé en miliiradiens ot/ou
degeds €'angle, dont teurne le plan de polarisation d'une redistion luminsuse de longusur d'onde
$08. 3 nm 2 0,3 nm, correspondent sux rales D du sodium, lorsque celie-cliraverse une dpslseeur

3.2 Peuvolr rotatolire d°'une hulle essentislle en solution (2] {dit « pouvelr rotatolre spéeiit.
Que epparent o} [e) 1 Qustient dup ) nm.hui,dolo tution ¢ hulle lelis porte ]
dhulle essentielle contenue dens 'unitd de volumie,

(1)  En anglaln, « epticel retetien »,
2] €n englels, « speciic retation s,

¢ atner V002

[ NF NET 78.113 -2 -
NORME FRANCAISE HURLES ESSENTIELLES )
HOMOLOOULE OETEAMINATION DU POUVOIR RotaToms | 1 75-113 4 ReéAcTIrs
Juln 1902 Lot réacills dolvent dire de qualité ansiytigus, L'esu utltisds dolt Sire de Feau distiiiée su de Feay de puretd .
ou molns dquivelants,
AVANT-PROPOS

4,1 Solvant {uniquement pour les hulles sssentielies nécensitant une mise en solution),

Utltisar dn prétdranca I'dihanel h 98 % {(V/V)ou le téirsehiorure de carbone, I e91 ¢ dé do vériNer que
(o solvant utllisd & un pouvelr retsteire nul,

8 APPAREILLAGE

8.9 . Polarimbtre, de précision su moins égele b £ 0.8 mred (% 0,039, 1 réglé do fogon b donner O° ot 180*
avee l'sou,

L'spparell dolt dgetement dire vérifié avec une lame de quenizde pouvelr reteroire connu, ou b défaut, avesune
tolutlon squeuse contensnl 26,00 ¢ de saecherose pur enhydre pour 100 mi, Le peuvelr retstoire de sette
solution doit dire, & !s température de 20 °C, de + 604 mred (+ 34,629 peur une dpsisseuride 200 mm.

L'spparelt dolt dtre viilisé dens des conditions de s1abllité, et & I'ebscurié dans 1o asn des polarimiires non
dlecironiques,

8.2 Source lumineuse

On peut uilliser un dispesitil quelconque permettant dobtenis une fumibre de longuewr donde 689,3nm £0,9 Am,
de prédidrence une lampe b vapeur de sodium,

8.3  Tubes d'obrervation, on géndral de 100 mm & 0,6 mm de longueur,

Pour les dehantitiona de falble pouvelr retetcire, peu solords, o paut utlliser des tubes de 200 mm £08mm
de longueur, o1, pour fes dohentiiions forlement colorés, des tubes de BOmm £ 0,08 mmeude 10mm %008 mm
de longueur et mém= molns longs et ndcesselre,

8.3, Moesurage elfestué 4 20 °C ou & une autre températuve spieifile
Utiiiear lea tudes d'cbservation b double parel permettant une elrsuistion d'ssu § tempdreture sonvensble,

4 de 100 mm de U'hulle esegntietie dans des condltions ddtermindes do tempdrature, S! le mesu. ot munie du thermoemitre (8.4),
4 rege et sftectud sur une dpaleseur diffdrame, (a valeur de af dolt dire ramende, por le caleut, &
une dpsieveur de 100 mm, ' 8.3.2  Moesurspge & templraure ambiante
b On peut utlileer n'importe quel type de tube, mels 1) et recommandé ¢'utlliser dgslement to typs de lube prévy

[LY RN

8.4°  Thermemibtre étalonné, gredué en cinquibmes ou on dixidmes de degré Colelue et parmetiant ls déter.
minstlon des températures eu moins entre 10 *C ot 30 °C,

8.8  Dleposiilf thermordgulerisd, permeticnt de perter Is température de I'dshentilion b 20 °C & 0,2 C,
ou b toute autre tempdraturs spéelfide, :

6 ECHANTILLONNAGE
8o raporter & (s norme NF T 76.003,

6%

- 1

e same AS as

Lo présente norme romplece lo nerme do mime Indies, Drons 60 roprstvaien
hamatnncde nes aeshid dha 1 mal 1008, | 01 €0 Weduaiion téinivey ,
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6.2 Hydronryde de potassium, solution dithenolique tiirde, o{KOH) = 0,1 mol/i (1) contrdlde dana les 24 h
précddant la détermination,

NOAME FRANCAISE HUILES ESSENTIELLES NF _)
HOMOLOOUEE DETERMINATION DE LIINDICE D'ACIDE T 75-103
Juln 1902
AVANT-PROPOS

Le phtnn AATIE 031 80 concardance tachnique avae In naeme internationaln 1SO 1242. 1980, de
rorp fon internetionsle de normalizetion 1SO)

1 OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION

L'o':lumo norme spdcMie une mdéihode de déterminsiion de I'Indice d'aclide des hulles essen.
tiettes,

Cotte méthode n'eal pas epplicable aun hulles ¢ lellos cont 1 des lactones enproporiions
notadles.

2 REFERENCES

NF T 78003 Hultss sssentielias — Rigles géndrates pour I'dcheniiitonnage,
NF T 78-104 Hultes ssssntieties — Ddiermination de la I'indice d'ester.
NF T 28110 Hulles essenilelies — Préparation de I'échaniilion en vue de I'snalyse,

3 DEFINIMONS

Lindice d'sclde, 1.A. o3t lo nombre de milligremmes d'hydroxyde de potassium nédcesselre b la
neutra¥estion des acides libres contenus dent 1 g dNulle essentielle,

4 PRINCIPE |
=
Nautratisation des acides libres par une solution dthanolique d'hydroxyds de potessium ilirée.

8 REACTIFS

Av cours €3 I'snalyse, utitiser uniquement des réactils de qualité analytique reconnue, st de l'sau
disiitde ou de 'esu de puretd dauvivelente. '

8.1 Ethanol, A 98 RN (V/V)) 20°C, vd " Nad par le solution & hydronyde de potas.
slum (S.2), on prdsence de I'Indicatsur colord {B.3) utlliséd pour te dédiermination,

8.3 Indlceteur coloré |

8.3.1  Phinociphiatding, solution b 2 g/! dans de I'dihenel (8,1),
o1t o I'hilin aeanntinlie A annlysar raninima das eanstitiants santanant das groupes phineliques !

8.3.2 Nouge de phénol, solulion b 0,4 g/1 dans de V'éthane) b 20 % (V/'/),

8 APPAREILLAGE

Mbatériel courant de laborstolre, e notamment |

0.1 Dsllon ou fiote de 100 mi

S 1'an dédsire détarminer unsulte I'indice d'aster sur lo mime prise d'estl, 00 rapaenter ov dlepesitil do supe.
nifieation déerlt dans 1o norme NF T 76.104,

6.2  Eprouvette, de capaciid 8 mi

8.3 Burette, de capecité 28 mi, gradude en 0,1 mi, conforme aun spéaifications de ta norme NF 8 38.301, gu.
classe 0,

6.4 Dalance ansiytique

7 ECHANTILLONNAQGE
Se reporter b 10 norme NP T 78.002,

8 MODE OPERATOIRE

8.1 PREPARATION DE L'§CHANTILLON POUR E88AI
$o reporter b le norme NF T 78.10.

0.2 PRISE D'ESSBA)
Poser, b 0.8 mg prén, 2 g £ 0,08 ¢ de I'dchantilion pour sesel,

0.0 OLTERMINATION

Introdulre 1o prise d'esssl dans le ballon ou la flele (8,1), Ajeuter B mi &'éihancl (B.1), o1 § geuties de sotution
de phénoiphtatéine (8,3.1) oude solution de roige de phinol (8.3.2) selon le sebd, comma Indissteur (21, ot
heutraliser le liquids avee fa solution dhydroxyde de poisssium {6.2) eontenue dens s burette (0.3,

] 9 9ot drrdvd
o 1933.08.14 Le v Aorme temptace ia norme de méme Indice, o-.:. ;:",',',,'.':u:,m
140 14982.08.10 homaelnquia nar arrdid du 22 sadt 1909, o1 As tathunen tde0rvis
TRANE SN b




NF T 78103

Réssrver dventusliament le ballon at son contenu {A) pour la déterminstion de U'Indlice d'ester (3 reporter §
e notme NF T 78.104

9 EXPRESSION DES RESULTATS

9.1 CALlCUL
Lindice d'scide (1A) eat donné par ls formule :
sotv

m
od:
V o3t le volume, sn miitilitean, de Is selution d'hydroxyds de potessium (B:!l utilisde,
m et la masse, en grammes, de 1e prise d'eisal,
Note : S!le volume d'hydroxyde de potassium est intérieur b 3 mi, recommencer I'esssl sur une prise d'essal
plus importants.

9.2 PRECISION

9.2.1  Répéndlivd

Les résultats de I'essal pauveni dire considérés comme valables ol I'dcert entre deun ddterminations consé.
cutives eMectudes par ls mime opdrateur, ne dépassse pes 0,2

9.2.2 Reproduetidliiité

Les résultate oblenus per deux laboratolres diffdranie sont considérés comme concordants sl la dlifiérence
antes eux ne dépasse pas 0.6,

10 EXPRESSION DES RESULTATS

Lo procds-varosl d'sasal doh indiquer 1o méthods uiltieds et les résultate obtenus, It dolt, en outre, mentionner
tous los ddtalis opéretolres non prdvus dens in or{sents norme, ov tecultatits, sinsl que len Inclidents éventuels
susceptibles d'avolr agl sur tes résultats,

Le prochs-verbal d'easal delt donner tous les renselansments nécessslres b i'ldeniilicatlon compldie de
I'échontillon.

tour swrepe cbden 7 52000 peris ls détense — WL (1) 778-13-26

ddirbe por I’

NORME FNANCAISE

NF
T 76-104

Juin 1902

HUILES ESSENTIELLES

HOMOLOOUEER NETERMINATION DE L'INDICE D'ESTER

AVANT-PROPOS

La présente norme a3t en concordence technique avee ls nerme internstionsle 1ISO 7091980, de
I'Orpanisation internationsle de normalisation (130}

1 OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION

La présents norme spéeifle une méthode de ddterminetion de I'Indice d'enter des hulles egson.
tielles,

Cetie mdéthode n'est pas applicable sux hulles sssentlielies contenant des (actones ou des proe
portions notables d’sidéhydes,

2 REFERENCES

NE T 76.003 Hulles easenticlies — Abgles géndraten pour 'échantilionnsge,
NF T 75.103  Hulles essentlelles = Déterminaiion de Iindice d'acide. :‘,
NF T 78:110  Hulles essentlelies — Préparation de I'échaniifion en vue de F'ansiyse.

3 OEFINITIONS

UIndice d'sster, L.E, est le nombre de milligrammes dhydroxyde de potassium nécesssire b fs
neutralisation des acides Iibdrés par Fhydrelyse des esters contenus deng 1 g dhulle essentlielie,

4 PRINCIPE
Hydrolyse des esters par cheulfage, Jans des conditions définles, an présence d'une solution

dihanolique tlirée d'hydroxyde de potassium, ot dosege de 'excis d'afeatl par une selution titrde,
d'nelde chlorhydrique, ’

8 REACTIFS

Au cours de I'snalyse, utillser uniquement des rdactife de quaiiid ansivtique reconnue, stdel'esu
distiitde ou de I'sau de pureté dquivelsnte,

8.1 Ethanol, b 98 % (V/V) b 20 °C, rdcammant neutralisé par la solution dhydroxyde de petes.
slum (8.2), on prdsence de 'Indicateur colord (8.4) utllisé pour 1e détermination,

¢ ainer 1002
Ororte B0 10grodutiver

""“"'T:.‘;_s;', ﬂ"" La présenie nerme ramplace o nerme de mime indiee,
1 [ 01 00 W IAEIen 140010

oy
4.0 i) . homelogude por strBM 4y 17 0001 1909,
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2  Mydroxyde de potasslum, solution éthanolique litrée, c(KOH) = 0,8 mol/Il (1),
3 Aclde chlorhydrique, solution titeée, ¢(HCH = 0.8 mol/( (1),

4  indicateur colord :

4.1 Mdaoiphiatdine, solution A 2 g7 dans sin 'Athanal (B.1),
s 8l Fhalin assantinile A analysst tantarmn ine aonstiiuants anianant das grovpas phanalinine :

4.2  Rouw,e de phinol, sotution & 0.4 97| dans de I'éthanol A 20 % (V/V),

APPAREILLAGE
é-le) courant de Isboratoire, ol notamment ;
1 Disposhit de saponification comprenant un dallon en verre résistant sux alcails, de capacitd 100 A
{0 mi, § col rodé suquel peut $ire adepté un tube en verre b oxtrémité rodde, ayant au moing Imdelongueur

eanviron | cm de diamibtre Inidriour, servant de téirigérant & reflux, St nécessalre, 1e tube en varre peut Stre
mpiscd par un rdlrigdrant b reftun,

2 Eprouvette, de capechid B mi.

3 Burette, de capaciid 25 ml, gradude an 0.1 mi, conforme sux spdcilications de la norme NF B 35.301,
1nse 8.

4  Bsin d’esu boulllente.

S  Bslance analytique.

ECHANTILLONNAGE

reporter b la norme NF T 78.003,

MODE OPERATOIRE

1 PREPARATION DE L'ECHANTILLON POUR ESSA!
reporter b ls norme NF T 78.110.

! PRISE D'ESSA!
10t § 0.5 mg prds 2 g £ 0,08 g de 'dchantilion pour essel.

1 DETERAMINATION

aa i halten (8. 1) inieodulra Ia pelon d'annal, ajovier A V'alda d'une burnatta (6.3), 26 mi de la ecluilon d'hydra.
14 de potasaium (8.2) et des lragments de plerre ponce ou de porcelaine.

-3 - NET 75.104

Adaptet 16 1ubo on verre ou le rélrigdrant et placer le ballon sur e bain d's*u boulilante (8.4) et 'y lalsser pen.
dant une durée précisée dens s monographle de I'hulls essentlalie b analyser,

Lalssor rofroldir, ddmonter la tube et ajouter 20 mi d'ssu puls 8 gouttes de Is solutlon de phénolphialéing
(6.4.1) ou do [s solution de rouge de phénol (3.4.2) selon le cos {1

Titrer 'axcds d’hydroxyde de potaasium avec Ia solullon d'scide ehtorhydrique (8.3),

Hotes 1 1 Cotie détarmination paut 8tre effagtude sur I solution provenant de s détermination de
V'indlos d'nolde (aantany A), A eondition d'sjouter 8 mt d'dthanel {6.9) dans 'esns! A blane
avant {se 28 mi de solition d’hydroayde de potassium, {Ce velums aorreepond av volume
Introdult lors da ta détermination de I'Indlce d'scide),

2 : Pour les hulles sssentielles b fort Indics d’aster, sugmenter Is volume de Is solution d'hydro.
zyde de potassium (8.2) utliled, de fagon que {Ve = Vi ) (volr chepitre 9) solt su molns dget &
10 ml. Pour les hulles essentielles b faible Indles d’aster, etiectuer Is détermination sur une
prise d'sssal plus Importante,

8.4 ESSAI A BLANC

Paralidlement & Ia ddtermination (8.1), effectuer un esssl & blane, dans les mémes conditlons el en utitisant
les mémes réacills,

9 EXPRESSION DES RESULTATS

9.1 CALCUL o
Llndice d'aster (1E) est donné par Ia formule : w
28,08
1€ ™ e, N.-V.l—’A
m
ol

Ve o8l le volume, en millilitres, de !a solution d’acide chlorhydrique (8,3} utillsé pour I'esssl b blenc {8.4),
Vy et e volume, en millititres, de la solution d'acide ehlerhydrique (8.3) utiilsé pour Is détarminetion (8.1).
m est s mense, on grammay, de Is prise d'sssal {en géndral 2 g £ 0,08 o),

1A est In valour de I'indice d'scide déterminde selon NE T 78.103.

Le pourcentage en masse d'ester, par rapport b un ester convenu, el donné por is formule ;
Mr X IE
(1.3}

ol
Mr  ont Is massae moldculalre do I'aster utllisd pour exprimer conventionnellemaent le tésultat,
IE o3l l'indico d’estor calculd comme ¢l-dessus,

Exprimor 'lndice dester avac doux chifires significatifs s'i estInféelaur b 100, ot avec trols chiffres tlgnifica-
tifs o'l 031 80n1 ou supdriour 4 100,
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Note : Lersque le dédsermination est effectude sur la solution provensnt de te déterminetion de Nindice & acide,
Findice d'ester LE. est donné per le formule suivense :

2005 (Vo — V)
m
[
V, est e volume, en mitfilitres, e (a sclution @’scide chiorhydrique (5.3) utilisé dans cette détermination
Vi—viL
9.2 PRECISION

. 92.1 Réphtabliitd
Les résultats de Fesssi p dtre idérés walables si I'écart entre deux déterminstions consé-
cutives effectuées par le mime opérsteur, ne dépesse pas 0.2.

9.2.2 Reproductibilité
Las résultéts obtenus per deux lsborstoires différents sont idérés dants si ls diffécence
entre eux ne dépasse pes 0.5,

10 EXPRESSION DES RESULTATS

Le prochs-verbal &' esssi dolt indiquer ls méthode wtilicés et les résuftats nbtenus. if doit, enoutre. mentionner
tous les détalls opératoires non prévus dans la présente norme. ou fecuttstifs. sinsi que les incidents évenuels
susceptibles d’avoir ag' sur les résutiets.

Le procis-verbel d'essal dolt o tous les L é ires & Iidentificstion complite de
Téchantilion.
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DOSAGE DES HUILES ESSENTIELLES V4.58.

V4.58. DOSAGE DES HUILES ESSENTIELLES
DANS LES DROGUES VEGETALES

La détermination de la teneur des drogues végétales en huile essentielle
est effectuée par entrainement 4 la vapeur d'eau, dans un appareil spécial,
dans les conditions précisées ci-dessous.

Le distillat est recueilli dans le tube gradué, en présence de xyléne R
pour fixer lhuile essenticlle, tandis que la fraction aqueuse retournc
automatiquement dans le ballon générateur de vapeur. Pour tous les
dosages, la vitesse de distillaon est régiée par 2 traits tracés sur I"appareil
(figure 2).

Appareil. — L'appareil (voir figures 1 et 2 ci-aprés) de verre résistant,
de faible dilatation thermique, comprend:

a) un ballon & fond rond de 500 ml ou de 1 000 ml i col court, a rodage
d’'un diamétre intéricur de 34 mm environ a l'ext=émité la plus large.

b) un appareil de condensation s’adaptant exactement sur le ballon,
comprenant diverses parties entiérement soudées:

— un tube (AC) vertical, de 210 mm a 260 mm de longueur et de {3 mm
2 15 mm de diamétre intérieur,

— un tube (CDE) coudé ou (CD) et (DE) font chacun de 145 mm a
155 mm Cc longueur et de 7 mm 4 8 mm de diamétre intérieur,

— un réfrigérant & boules (FG) de 145 mm A 155 mm de longueur et
de 8 mm 2 10 mm de diamétre aux étranglements, les boules ayant
15 mm de diamétre,

— un bouchon (K’). percé et une tubulure (K) de diamétre intérieur
de 742 mm & 7,58 mm a la partie Ia plus large du tube rodé; le dia-
métre extéricur du bouchon rodé¢ est de 4,95 mm 2 5,05 mm,

— un tubs (GH) de 7 mm a 8 mm de diamétre mntérieur et de 30 mm
a 40 mm de longuecur, la partie { HK) fait un angle (GHK) de 30°*
a 40°,

— un renflement en forme de toupic (J) de 5 ml,

— un tube gradué (JL) comportant unc longueur de graduation.de
110 mm 2 120 mm, de 3 ml de capacité et divisé en 0,05 ml,

— un renflement en forme de boule (L) de 2 ml environ,

— un robinet & 3 voies (M),

— un tube de communicat'on (BM) de 7 mm i 8 mm de diamétre inté-
rieur et muni d’un tube de sé&urité; la jonction (B) est & un niveau
supérieur de 20 mm & 25 mm 3 celui du somme! de la graduation.

Janvier 1983,
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V458 DOSAGE DES HUILES ESSENTIELLES

) un bec de gaz a robinet, permettant un réglage précis et muni d’une
cheminée, ou un dispositif de chauffage électrique.

d) un support vertical avec un anneau horizontal recouvert d'une
matiére isolante.

150

235

Appareil pour le dosage des huiles essentielles dans les drogues végétales

Figure 1
Dimensions en milimétres
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PAR ENTRAINEMENT AZEOTROPIQUE

Lluppareil (volé figurc) ot constituc d’un ballon de verre (A)
relic par un twbe de raccordement (D) 3 un wbe cylindrique
de condensation (B) avec tube collecteur graduc (E). Le rifni-
géeant (O) st placé sur le tube cylindeique (B). Le tube collecteur
(12) est gradué en o,1 ml de telle fagoa que Perreur de lecture ne
dépasse pas 0,05 ml. Comnie source de chaleur, utiliscz de préfc-
rence ua chauffage électrique avec un coatrdle A rhéostat ou un
Lain J"huile. 1a partic supéricure du ballon ct Ic tube de raccorde-
mcent peuvent ¢tre isolés par de Famiaate.

Mode opératoire. — Netroyez le tube collecteur ct le réfrigérant
de Pappareil, sincee-les soigncusement 3 Feau, puis séchez. Dans
un balion sec, introduiscz 200 ml de toludne (R) et 2 ml d'cau
cnviton; distillez pendant 2 heures, laissez refroidic peadant unc
demi-hcure et lisez le volume d’cau avec uac précsioa de 0,05 ml.
Intraduisez casuite dans le bajlon unc prisc dessai de la substance
i cxaminer, peséc au centigramme prds, susceptibic de donner
2 a3 ml d'cau eaviron. Si la substance est patcuse, pescz-la dans
unc nacclle constituée d'uac feuille de méeal. Chauficz doucement
le ballon pendant 15 ma ea préseace d'unc substance assurant
unc ¢hullition régulitre. Lorsque le toludne commence & bouillir,
disuillez i [ vitesse d’environ 2 gouttes par seconde jusgu®a cc que
la plus grande pamic de 'cau soit carrainée, puis augmentez la
vitesse de distillution jusqu®a ¢ gouttes par seconde. Lonsque
toute I"cau a été entrainée, rincez au toludae (R) lintéricur du tube
réfngérant. Continucz la distillation peadant 5 ma, arcétez le
chauffage et laisscz refroidir le tube collecteur 4 la tempénature

ambuanic. PFaites tomber les goutteleties d'cau adhérant cacore
a la paron du tube. Lorsque Peau et e toludne se sont sépards, lisez
le volume J'cau et calculez en pourceatage la tencur en cau Jde a
substance 4 cxaminer sclon fa relation

100 (" - )

I

p - puds cn g de la pnse d’cssai de substaace d cxamincr
# = pombre de mi d’cau obtenus dans la premitre distillation
n’ = pombre wtal de ml d’cau obteius dans les 2 distillations.

=

N~
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APPAREIL POUK LLE DOSAGL DL L'EAL
PAR ENTRAINEMENT AZEOTROMIQUI:
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ISSK 03353931

NF T 75-246

norme frangaise

ISO 3063

Huiles essentielles

C—Huile essentielle d'ylang-ylang_

[Canangs odorats (Lamarck) J.D. Hooker et Thomson)

€ : Essentis) oils — Odl of Yiang-Ylang [Csnangs odorsets (Lamarck) J.D. Hooker
snd Thomson}

0 : Atherische Ole — Ylang-ylangole [Cenangs odorata (Lamarck) J.0. Hooker
und Thomson}

Norme francalse homologuée par décision du Directeur Général de 'sfnor
le 5 avril 1985 pour prendre effet le 5 msi 1985.

Remplace (a nomve expérimentale, de méme indice, do mars 1982,

correspondance

La p-ésente norme reproduit intégralement 18 norme 1SO 3063 de I'Organisation
intetnationsle de normalisation (ISO).

analyse

descripteurs

La présente norme (st partie d'un ensemble de normes spplicables aux fuiles
essentislles, syant pour objet de ceractériser les produits utilisés dans Iindustrie
de ls parfumaerie ot des srbmes.

Elle décrit les spécifications physiques. organcleptiq ot chimiques de I'huile
essentislle d'ylang-ylang destindes su cont-ble de ss qualité.

Thésaurus Intermnations! Technique : huile essentislle, yiang-ylang. propriété
organcleptique, proprifté physique, propriété chimique, pays d origine.

modifications

corrections

Tronsformation du statut de Is norme.
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Huiles essentielles NF T 75-246

Huile essentielle d‘ylang-ylang Mai 1985
[Canangs odorata (Lamarck) J.D. Hooker

ot Thomson] 1SO 3063

AVANT-PROPOS

A s date de publication, fa présente norme reprediuit intégralement ls norme internstionste ISO 3063-1983.
Ls correspondance entre fas normes internstionsles mentionndes au chapire 2 « Références o, et les normes

frengeises est ls sviverte -
ISO/R 210 :NFT 75001 150 280 NFT75-912
ISO/R 218 :NFT 25002 150592 :NFY75-113
IS0212 :NFI75003 ISO708 <NFT75-104
I1S0279 :-NFTY?5-111 1501242 :NFrT75-103
1 Objet et domaine d’application IS0 S22, Hudes afies — Déterwor o p v rots-
sore.
Ls pré Noreng intervationgle Fee comctin

de Phulle essenticlis O'ylong-ylong de Madagmcy et des
Comores, destindes B fackiter Fappréciasion de sa quulind.

2 Références

ISO/R 210, Muvdes essenvales — Embelage.

1SO/R 211, Mudes essenteles — Enquetoge ot murquage des
récpents,

1SO 212, Hunles essentieles — Echentiionnege.

1SO 279, Nudes essenvealies — Détrasnoton de ls denanté rele-
. ve 4 20 °C (Méthode de référonce).

1SO 200, #unles essenveles - — Désarmmeton de Findice ds
réfraction,

SO W8, Mudes essanteles — Ditwrwmngton de Fmfice
ester,

1SO 2Q, Hodes nlez — D4
acde.

de Fodece

3 Diéfinition

hulle essontolie €ylang-yieng : Hulls ementielie obternn
por datilstion § ls vapew S ey dus Geurs fruichas de Consnge
odorets (Lamerck) J. D. Hooker et Thomeon.

Ca predult volsB o ast giniralement per recusilii sous ls forme
e smentelie onive, Mo on fract -
s cnars da 58 Giligion. Ce sont Cus quetre fractions, sppe-
thes respectiverunt éenvres, epremilres, edeunidbmes oF ctroi-
sibrmpe, Qul 90rt habitunliomst rbes dong te .
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4 Spdcifications
[ - Cxwe Prombies Downibune Tralidme
Sodciiication
Sapect Ligprida
Cavlow Jugsa pilie b joune toncd
O C e, Sowis ot juswind
- %0 [X <] [1.:] [T -3
Medogascar - aves 0.94S PY ™ o
Dunahid relative 8 /28 °C e
- 6.958 .50 (3. 3 0.508
Comaree -] oS o550 5% o
- 1.501¢ 15000 15050 1508 ¢
Madegascer by
<o emee [ __ 8 1500 0 1590 ssue 53¢
- 14980 1500 & 1. 9550 1008
Comores ol vsme sme Uswe 1wsue
Covpris onte | Covgris own | Cowpsis owws | Comgris onme
Modoguecar S a-%] -] -Sa-or] - n-o
Powselr romteire § 20 °C
c Compris ot | Comgria eswe | Compris onte |  Commpris ovwre
~ra-B)| -Sa-B}] -BSa-Q] -0 -0
Madogescar -
Sndice & ocdide P Wdfrioer 4 3
== s o0 & »
Modogercer e %0 ™ ® ! r
lfce € ostor -
wn. s 10 ”» M s
Camores ~oe w 0 w00 ! »
§ Echantillonnage 6.4 indice d'acids
Vor SO N2 Vor IS0 1242
Voh e Ge Téchantiion défwicd : 20 i

€ Méthodes d'essal

6.1 Densité relative 4 20720 °C
Vou 150 279.

€2 Indice de réfraction & 20 °C
Voir SO 250.

€3 Pouvolr rotatolre 4 20 °C
Vor S0 82,

Catte diwrmwingson doit dwe efteciude pow fes fractons
eexUs €t cpremitres dTuille exmentiele en présence de rouge
de phinol en (dison de ks prés de quanviés de
phinols.

6.5 (ndice d'ester
Voir 1SO X8.

Owrée de la saponification - T h

7 Embaliage, étiquetage st marquage

Vor (SO/R 210 et ISO/R 211.
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ISSN 0235-393

NF T 75-20;

norme frangaise Foir 155

Huiles essentielles

Huile essentielle de clous de giroflier
[(Syzygium aromaticum (Linnaeus) Merr.
et Perry syn. Eugenia caryophyllus
(Sprengel) Bullock et S. Harrison)]

E: Essential oils — Oil of clove buds l( Syzygium aromaticum {Linnaeus) Merr.
and Perry syn. Eugenia caryophyilus (Sprengel) Bullock and S. Harrison)]

D: Atherische Ole — Nelkend! [{Syzygium aromaticum (Linnaeus) Merr. und
Perry syn. Eugenia caryophyllus (Sprengel) Bullock und S. Harrison))

Norme frangaise homologuée par décision du Directeur Général de I'afnor
le 20 janvier 1991 pour prendre effet le 20 février 1991.

Remplace la norme enregistrée, de méme indice, de décembre 1974.

correspondance

La présente norme servira de base de révision a la norme internationale
1SO 3142:1974.

analyse

descripteurs

La présente norme fait partie d’un ensemble de normes applicables aux nuiles
essentielles, ayant pour objet de caractériser les produits utilisés dans I'indus
trie de la parfumerie et des arOmes.

Elle décrit les spécifications physiques, chimiques et chromatographiques de
I’huile essentielle de clous de girofiier.

Thésaurus internstional Technique : huile essentielle, clou de giroflier, carac
téristique physique, caractéristique chimique, chromatogramme, pays d’ori
gine.

modifications

corrections

Révison compléte des spécifications et introduction d’un profil chromatogra
phique.

m:m‘.ﬂl‘mmm&nmmMM.W'N'mudu‘"mmudﬁcm—w.:(‘lml‘l 1314
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1 DOMAINE D'APPLICATION

La présente norme spécifie certaines caractéristiques de I'huile essentielle de clous de girofiier {{Syzygium
aromaticum (Linnaeus) Merr. et Perty syn. Eugenia caryophyilus (Sprengel) Bullock et S. Harrison)], destinées
a faciliter I'appréciation de sa qualité.

2 REFERENCES

NF T 75-001 Huiles essentielles — Reégles générales d’emballage, de conditionnement et de stoc-
kage.
NF T 75-002 Huiles essentielles — Régles générales d'étiquetage et de marquage des récipients.
NF T 75-003 Huiles essentielles — Régles générales pour I'échantilionnage.
T 75-107 Huiles essentielies — Détermination du point d'éclair.
NF T 75-111 Huiles essentielles — Détermination de la densité relative a 20 °C (méthode de réfé-
rence).
NF T 75-112 Huiles essentielles — Détermination de lI'indice de réfraction.
NF T 75-113 Huiles essentielles — Détermination du pouvoir rotatoire.
NF T 75-116 Huiles essentielles — Evaluation de 1a teneur en phénols.
T 75-500 Huiles essentielles — Directives générales pour I’élaboration du profil chromatogra-
phique.
T 75-501 Huiles essentielles — Directives générales pour l'utilisation du profil chromatogra-
phique.

3 DEFINITION

Huile essentielle de clous de giroflier : huile essentielle obtenue par distillation a la vapeur d’eau des
boutons fioraux dessécheés du giroflier [(Syzygium aromaticum (Linnaeus) Merr. et Perry syn. Eugenia
caryophyllus {Sprengel) Bullock et S. Harrison)], de la famille des Myrtaceae.

4 SPECIFICATIONS

4.1 Caractéristiques organoleptiques

Aspect .......ccooevveruennee. Liquide mobile limpide, parfois légérement visqueux

Couleur ............c.......... De jaune 3 brun clair

Odeur ......coooovevvrennn. Epicée et caractéristique de 'eugénol
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1.2 Caractéristiques physiques

densité d”

20
Ainimum : . 1,042
Aaximum : 1,063
ndice de réfraction & 20 °C
Ainimum : . 15280
Aaximum : 15380

‘ouvoir rotatoire & 20 °C

~ompris entre . -15°
) O RUR 0°

1.3 Caractéristiques chimiques

‘eneur en composés phénoliques totaux

Ainimum : . 85% {VN)
AAXIMWM © oeeecceeese e e 93 % (VN)

'rofil chromatographique

téaliser 'analyse de I'huile essentielle par chromatographie en phase gazeuse et identifier sur le
:hromatogramme obtenu les constituants représentatifs et caractéristiques dont la liste figure dans le
ableau ci-apres.

-e pourcentage de chacun de c¢es contituants indiqué par l'intégrateur doit se situer dans les limites
igurant dans le tableau. Cet ensemble constitue le «profil chromatographique» de I'huile essentielle.

i Minimum Maximum
Constituant
% %
Eugénol 75 87
B-caryopnyliene 2 7
Acétate d'eugényle 8 15

Jote : le profil chromatographique est normatif et est a différencier des chromatogrammes-types
donnés 3 titre informatif en annexe A. ‘
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5 ECHANTILLONNAGE

Se reporter & la norme NF T 75-003.
Volume minimal de I’'échantillon pour essai : 25 ml.

Ce volume permet d’effectuer au moins une fois chacun des essais prévus dans la monographie.

6 METHODES D’ESSA!

Densité d:; : Se reporter a 1a norme NF T 75-111.

Indice de réfraction a 20 °C : Se reporter a la norme NF T 75-112.

Pouvoir rotatoire a4 20 °C : Se reporter a la norme NF T 75-113.

Teneur en composés phénoliques totaux : Se reporter 3 la norme NF T 75-116.

Profil chromatographique : Se reporter aux fascicules de documentation T 75-500 et T 75-501.

7 EMBALLAGE, ETIQUETAGE ET MARQUAGE

Se reporter aux normes NF T 75-001 et NF T 75-002.




ANNEXE A

{ne fait pas partie intégrante de la norme)

CHROMATOGRAMMES-TYPES

Huile essentielle de clous de giroflier, Madagascar

Conditions opératoires

Colonne : capillaire, en silice fondue, longueur 50 m, 0,25 mm de diamétre intérieur

Phase stationnaire : OV 101

Température du four : programmation de température de 65 °C a 200 °C, a raison de 1,5 "C/min
Température de l'injccteur : 250 °C

Température du détecteur : 250 °C 1
Détecteur : a ionisation de flamme ’—
Gaz vecteur : azote

Volume injecté : 0,20 pl environ
Rapport de fuite : 1/100

w

Identification des pics
1 Eugérol

2 B-caryophylléne

3 Acétate d'esugényle

L0Z°SL 1 4N

9L



Huile essentielie de clous de giroflier, Madagascar

Corditions opératoires
Colonne : capillaire, en silice fondue, longueur 50 m, 0,25 mm de diamétre intérieur
Phase stationnaire : polyéthyléne glycol 20 000

Température du four : programmation de tempeérature de 65 °C a 200 °C,
a raison de 1,5 °C/min, puis a raison de 1 °C/min, jusqu‘a 230 °C

Température de l'injecteur : 250 °C
Température du détecteur : 250 °C
Détecteur : a ionisation de flamme

Gaz vecteur : azote

Volume injecté : 0,20 ul environ avec fuite

Identification des pics
1 B-caryophylléne

2 Eugénol

3 Acétate d’eugényle

I
2 3
Z
3
N\ ._J_J_A_-_ -~ g
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ANNEXE B

{ne fait pas partie intégrante de la norme)

POINT D’ECLAIR

B.1 Informations générales

Pour des raisons de sécurité, les transporteurs, compagnies d’assurance, responsables des services de
sécurité, etc. exigent de connaitre le point d’éclair des huiles essentielles qui, dans la plupart des cas,
sont des produits inflammables.

Une étude comparative des méthodes d’analyses appropriées {voir le fascicule de documentation T 75-107)
a permis de constater qu’il était difficile de normaliser une méthode unique car:

— les huiles essentielles sont trés nombreuses et leur composition chimique varie beaucoup ;

— le volume d’échantillon préconisé pour I'utilisation de certains appareils est incompatible avec le
prix élevé des huiles essentielles ;

— les utilisateurs ne peuvent étre tenus d’acheter un type d’appareil plutdt qu'un autre a partir du
moment ou il en existe plusieurs qui peuvent répondre 3 I'objectif recherché.

De ce fait, il a été décidé de donner une valeur moyenne de point d’é iair en annexe 3 chaque
monographie, et uniquement a titre indicatif, afin de répondre a la demande des services concernés.

Dans la mesure du possible, on spécifiera la méthode avec laquelle cette valeur a été obtenue.
Pour toutes informations compliémentaires, se reporter au fascicule de documentation T 75-107.

B.2 Point d’éclair de I’'huile essentielle de clous de giroflier : + 120 °C

Note : valeur moyenne, donnée 3 titre indicatif, obtenue avec I'appareil «Luchaire».
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PRODUCTION D’HUILES ESSENTIELL:S DES COMORES (1990-93)




ESTIMATION DE LA PRODUCTION AGRO-INDUSTRIELLE

DU SOUS-SECTEUR HUILES ESSENTIELLES/EPICES

REPUBLIQUE FEDERALE IS! AMIQUE DES COMORES

SURFACES CULTIVEES| PRODUCTION AGRICOLE PRODUCTION HUILES ESSENTIELLES/EPICES TENDANCES DU MARCHE
PRODUIT (EN Ha) (en tonnes) (en tonnes) 1995
1993 1990 HUILES/EPICES
YLANG - YLANG |1 SO0 a 2 000 3400| Total 38 60
(feurs) EXTRA, I. 4 10 Demande soutenue
0, 34 SO|en baisse
GIROFLE 1.300 2 1.500 900 a 1.200 Clous 320 41 7 |EPICE :en baisse
(CLOUS) H.E 8 11 |HE CLOU : moderee
HE FEUILLE : en baisse
VANILLE (Gousses) [1.200 a 1.300 VAN VERTE, 600
VAN PREPAREE : 150|  GOUSSES 120 1 10|Fluctuant
POIVRE
NOIR - 1a1,5 - - |moderee
VERT 2a 5,0 - - moderee
BASILIC - BOURBON - - HE 2 6
PALMAROSA - - HE 0,9a1 0.25
AUTRES H.E - - HE 0.6 0.8

(SOURCES : EUROSTAT ; BDPA; PNUD - BM; GVT - COMORES)






