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INTRODUCTION

’

Si l'industrie des jusr représente  un  créneau majeur dans 1la
culture des. agrumes , certains organes tels que les feuilles , les
fleurs ou L écorce des Fruits peuvent étre uilises pour
1"evtraction de leur. huile essentielle méme si cé débouché est
considéré comme secondaire .

Aussi dans la plupart des pays agrumicaoles 1"eutraction de
1*essence est une industrie annexe de celle des jus .

L’ essence dite de fruit est extraite de 1"écorce d’orange , de la
bigaradea . du citron , et de la mandarine . Farmi ces e55SEnces
sronomicuement les plus importantes ta plus recherchée est
1Tmosence dTorange bien gue présente  an faible proportion 3 Les
composés Oxygénés étant ies seuls respensables de 17 odeur
caracteristiqgue .

Ainsi , les parfumeurs et les manufactursurs d'extraits de parfums
ont toujours essaye d'obtenir 1'essence sous forme concentrée o
déterpénée ; Claest a dire aprégs élimination des terpenes et des
sesquiterpénes moins odorifeéerants et CONsServer ainsi la
gquintescence de 1l hrile .

Cette séparation fait appel spit & une distillation fractionnee
sous vide , molt & une solubilisation sélective des constituants

de 1°huile : Ces deux procédés pouvant étre compl émentalres .

*

Cependant ceaes mélangég étant complexes et thermosensibles leur
manipulation est délicate et peut altérar leur composition et daonc

la gualité de L’ arome fipal .



pinsti dans le souci de limiter les contact; ;thermiqueshtet
améliorer les conditions de distillation . cette étude propase.des
gssais par évaporation & film agité' . Cette technique présente
‘1’avantége d'offrir un fcoulement continu de la charge & - travers
une parol chauffee en un film de faible épaisseur ﬁne paroi
refroidie coaxia}e permettant de condenser rapidement ies vapeurs
Les resultats obtenus pour la déterpénation sont comparés a ceux
obtenus par distillation fractionnde en lahoratoire et ceux d’un

echantillon commercialisé .
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1 - GENERALITES

1-1- HISTORIQUE

Depuis'l“antiquité . les parfums et les aromes furent parmi les
premiers signes de reconnaissance qui margquérent la vie des hommes
I1l1s furent étroitement associés a la vie spirituelle de 1 homme
( Egypte , Inde } , ainsi gu'a 1l histeire de la médecine ( Grece ,
Empire romain , Empire arabe ) . ¢ 1)

Au'dabut du 16° siecle , FARACELZSE , medecin suisse considéreé
comme le pére de la pharmaco-chimie étudia 17extraction de "1"ame"
des végéfaux sous forme de “quintessenﬁe” { pu cinguieme essence )
& laqgquelle on donnera le nom "d'esprit" , puilis "d’essence"” et
finalement "d'huile essenfielle“ . {12

Selon LAYMAMN , dans un article publié en 1987 , le chiffre
d’affaire & 17 échells mondiale z'élédve & 1 milliard de dellars
pour les aromes artificiels , lchiffre identique pouw 1'huile

gessentielles . ¢ 2

1-2- DEFINITION
Une hulle eszentielle est définie comme étant wne matiére volatile
de constitution complexe de composés organigues , dérivée par un
procéede physigue & partir dune matiérg odorante d'une forme
botanigue . (1 3

l.e terme "hulle"” souwlignant le caractére visgueux et hydrophobe de

ces substances , le terme "essentielle" se comprenant comme 1la
caracteristigue principale de la plante a tiravers ses
exhalaisons . 1



Les huiles essentielles doivent étre définies & la fois ' d aprés

»

¥ La matiere végétale d'ou elles prnviennaﬁt

¥ Leur mode d’obtention

&
""nf

¥ Leuwr composition chimigus (

1-3- PROCEDE D’EXTRACTION
Les huiles essentielles sont largement répandues dans le régne
veégétal dont certaines familles & haute teneur em matiere odorante
Dans une méme plante , ellss peuvent &tre présentes a4 la fois dans
differents organes , la composition des essences pouvant vafier
d’un organe & l7autre .
On obtient par exemple deusx huilés essentielles différentes pour
la feuille et la fleur du citronnier . {F)
La teneur en huiles essentielles des végétaux est  géneéeralement
faible , de l17ordre de 17100 & 1710 . (1)
Il existe toutefols guelgues exceptions comme la badiane de chine
dont la termsuwr en essence 2540 supériswre & S¥ ou bien le clow de
girofle gui rentferme plus de 13% dessence . 1)

L'extraction des huiles essentielles se fait par différentes

methodes . 8Six techniques d'extraction sont connues de nos jours @

1-3-1~- ENTRAINEMENT A LA VAPEUR D’EAU
Ce procéde est basé sur le fait gue la plupart des composes
odorants volatiles contenus dans les végétaw: sont susceptibles
d"&tre esntrainés par des aérosols de vapeur d'=zaun . 1)
L opération consiste & placer les plantes pu orgarnes de la plante

dans un alambic traversd par un couwrant de vapew d'eaw 3 Les

constituants volatils sont entrainés , condensés puis recueillis

3



IoUS forme de distillat : L'huile est separée, par

décantation . { 4 3

1-3-2- HYDRODISTILLATION
Variante de la précédente , consiste a placer le matériel végetal

directement dans 1°eau » portéd ensulte & ébullition . ¢ 1

1-3-3- EXPRESSION A FROID
Cette technigue concerne wniguement les huiles essentielles
d® agrumes telles gQue oranges douces , citron , etec... , du fait de
lewr sensibilité & la chaleur .
Elles sont domc extraites du pericarpe frais des agrumes par

différents modes d expression . {4}

1-3-4- EXTRACTION PAR SOLVANTS ORGANIQUES VYOLATILS
Les hutles essentislles ont la proprigteée d'étre solubles dans 1a
plupart des solvants organigues particulierement 1 hexane et 1a
peEntane .
LY épuisement de la matiére organigue s'effectue geénéralement a
froid dané des apparsils ciozs . Le prodult chtenuw , aprés
dvaporation gu splvant . est appelé "concréte" . Cette derniere
est traitée par de l7alcool absolu ( ethanol ) 3 Aprés évaporation

de celui-ci , orn obtient une phase dite "absolue” gui contient la

majeure partie des composés oxygénes . (13

1 -3-5= EXTRACTION PAR SOLVANT FIXE
Les solvants Ffixes utilisés sont principalement les matiéres
grassgs .

t on

Liawtraction peut se fairg & chaud , dite macération ou a froid



dite enfleurage . {4 )

1-3-5-1- MACERATION o
Le procédé consiste a tremper la matiére Qégétale dans de la
graisse chaude pendant une durée de 12 X 48 Heu}es .
t "prtraction du parfum dissous se fait par 1“al:§01 absolu
{é¢thanol ) dans leqguel les corps sont peu solubles . Les composés
volatils extraits par la Ffraction ethanoligue sont 1szolés par

simple distillation de 17ethanol . { 4

1-3-5-2- ENFLEURAGE

Cette technigue est réservée aux organes végétaur particulierement
fragiles que sont les fleurs .. Le proceédé diextraction est
analogue & celui de la macération sauf gue la graisse utilisée est
a la températuré ambiante . £ 4 )

1 =3-6—- EXTRACTION PAR LE DIOXYDE DE CARBONE LIQUIDE
SUPER-CRITIQUE
Il sagit d*un procédé nouveau qui utilise le dioxyde de carbone
sous deux états , liguide ou super—critigue . Cette techmigue est
basée sur le fait gue certains gazs notamment le dioxyde de
carbone , dans des conditiaﬂs_ de pression dites critigues ou
super—critigues présentent un pouveir de dissoplution accru vis  a
vis de divers composés notamment certains composes des hulles
sessentielles .
Ce procédé a l'inconvénient d exiger des pressions eélevées donc

une technologie sophistiquée . (1)

1~4- COMPOSITION CHIMIQUE

Les Muiles essentielles sont constituédes généralement:

Qu



1-4-1- HYDROCARBURES

On distingue les hydrocarbitres aAromatigues =t terﬁéqiq&é%
1-4-1-1-~- COMPOSES AROMATIQUES
Ils sont caracterisés par l'existence dans leur formule dun cycle

& osiy atomes de carbone aAVEC trois doubles- liaisons

alterndes . ( 2 )

1-4-1-2- COMPOSES TERPENIQUES

lLes terpénes sont des substances néturelles se trouvant dans les
plantes sous forme d”hydrocarbures cycligues et acyciiﬁues .
.2z terpénes =sont des mgltiples exacts d isopréne ( CSHE8
Dams cetie série on distingues :

* Les monoterpénes ( CIOHLIS )

¥ Les sesquiterpénes ( C1SH24 )

¥ Les diterpénes ( CZOMIZ )

¥ Les triterpénes ( CI0OM48 )

(B}

¥ Les polyterpénes ( CSHB in ¢

1-~4-2- COMPOSES ORXYGENES

Tels gue les alcools , ethers-ouvdes , phenols . cetones , esters,
aldehydes , acides , lactones et composés sulfuréds . (1 3

1-5- PROPRIETES PHYSTQUES ET ORGANOLEPTIQUES DES HUILES
ESSENTIELLES
Farmi les diverses caractéristigues des huiles essentielles
rertaines sont relatives &4 des propriétés gul font impression  sur
les organes des sens et plus particuliérement sur  le gout et
1" odorat 3 art le=s ' Qroupe sSOuUsS le qualificati+

d*organcleptique . {1

La



¥ Aspect : généralement liguide A& la température ambiante
¥ Couleur : in;éloré & Jaune pale & quelques exceptions
telle gque l’huile essentielle de camomille romaine dont la coul eur
gest bleu clair. 3
¥ Densité @ inférieuwr & 1 ., exception faite des huiles
essentielles de cannelle , girofle ot sassafras . f 1)
Cette propriété permet de donner une idée sur la composition des
huiles esscentielles @
. Densitée inf & 0,20 et indice de réfraction faible
-==— +orte proportion en terpénes
. Densiteé sup a 0,90 et indice de réfraction é&leveé
———= présence de composés appartenan£ a4 la série aromatique . (3 )
¥ Fouvolir rotatoire @ cette propriété nous renseigne sur
lactivite optigue d'une molécule . Généralement les huiles
essentiel les possedent un pouvoir rotataire élevé ce gui nous
permet de dire gu’elles sont composées principalement de composés
asymétrigues . { 5
¥ Solubilite L'huile est composée de molécules peu
polaires donc peu solubles dans l7'eauw , mais solubles dans les

alcopls & titres elevé st dans la C plupart des solvants

organigues., (1}
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2- LES AGRUMES

Le mot agrume derive du 1at;n "agrumen'" gui vegt dire aiére et
desigrne le citron , l7orange , le pamplemousse , ect...( & )

"Le genre citrus appartient & la classe des hesperidées , désignées
couramment sous la dénomination d’agrumes gui est elle-méme une

subdivision de la famille dees rutacées . (7

2=-1- LES ESSENCES D" AGRUMES

Elles sont généralement constituédes pAar les hydrocarbures
terpéniques dont le principal est le limonéne dont la

concentration peut aller jusquw’a 95% dams 17huile , mais qui
participe peu a 1" arcme .

Ce dernier est du =n sffet auw  composés nxvoénés  tels que les
alcools ., aldéhvdes , céftones . eho...

Les sssences 47 agrumes sont trés wtilisdées =n parfumsrise  pouwr  1a
préparation des eaux de cologne , en savenneris , en cosmétologie
pouwr  la préparation des créemes épidermiques Lainsi qu’en

médecine @t an pharmaciz conme sédatifs et antispasmodiques . (9)

2=2= PROCEDE D" EXTRACTION
Liextraction des huiles esszntielles dagrumes se  failt swur les

diffarents organes de la plants @ flew: , feuilizs cu fruits

2-2-1- FLEURS
L'huile essentislie peut étra obtenue par distillatien des fleurs,
s'pst le cas des fleurs dioranger am&re traitées par  entrainement

& la vapeur 37230 .

L*huile est connue sous le nom d essence de Nerpli gul est la plus



+

célebre et la plus chére des essences dagrumes puisqu’eilé entre

principalement dans la préparation de 17eau de cologne -. X'§ 3

2-2-2- FEUILLES
Les feuilles renferment 0,3 a 0,67 d'essence dite essence de
petit grain . Elle est obtenus par distillation & la vapeur d’eau

des feuilles et parfois des jsunes rameauy . (2

2«2-3—~ FRUITS
L extraction des huiles essentielles des fruits d’agrumes se fait
spit par l17apcienne méthode ou en utilisant des techniques

modernes basées sur le principe de 1 expression & froid .

Farmi les anciens procédés on distingue le procédé dit "a
1"éponge" et celui dit "a 1" écumlle” . leur principal
inconvénient est quiils exigent une main g’ osuvre

considérable . { 8 ) et {9 )

£2-2-3~-1- PROCEDE DIT A L°®EPONGE

C'est le plus ancien . On coupe le fruit en trois morceaux dont on
ote la pulpe a l"aide d'un couteau spécial a lame recourbée
L*ecorce est ensuite abandonnée pendant ume journée , de maniére &
obtenir une légere dessication .

Elle est ensuite pressée fortement § L'essence gicle des glandes
oléiteéres dans un récipient conternant des éponges qui se gorgent
de liguide .

Ces derniéres sont ensuites exprimées suwr un récipient dans lequel
la decantation permet de séparer 1Tessence de 1'ean et des

mucilages gui 17 accompagnent . ¢ 7 ) et (8



2-2~3~2- PROCEDE DIT A L*ECUELLE

.
: .-
%

Cdnsiste a frotter 17écorce du fruit entier sur des ; pointes.
hérissant la surface intsrne diune sorte d entenroir dont le
cornduit est munli d'un robinet . Liessence libérée par 1"éclatement

des glandes oléitéres se rassemble aw fond de 1’entonnoir 3 Elle

est ensuite décantée. ( 8

2-2-3-3- TECHNIQUES MODERNES D” EXTRACTION

Hl
ill

Les apparails disetraction vers leguels sont entrainegs les fruits
ant pouwr but lg rapage superficiel de 1 écorce . Des rouleauws de

métal imoxvdable dont la surface est rugueuse sont disposés @0

-ctscades 2t touwrnent dans le méme sens . Ils recoivent les Fruits
qui sont entrainés par le mouvaenent vers la sortie de la machine
Entrea teﬁps s les rouleauvs arrachent swr tpute loa surface de
1" dcorce des agrumss des rapures &i font dclater les glandes &

i1z . Des ists 1 eau 2nergiaoues e=nbrzinent  rapicenent 17nuils

T

L

£iectie guil forme dne snulsion aves 1 @=au .

ee rapuress dNécorcoces sont séparess  de 1'émulsicon par une
filtration continude 3ous pression » puls Lihwilas est sépards de
1a =T 1k e T T T e o T ey =
LAl oalr gecantacion ol el cEnTrirTLgaciarn . L=
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2~3- PROPRIETES PHYSICO-CHIHIQUES-ET ORGANOLEPTIQUES DES
ESSENCES DES PRINCIPAUX AGRUMES

Les principales proprlétés physico—éhimiquagat organcleptigues des

essences d’agrumes ont été regroupées dans le tableau ci-dessous :

?FQ r“"-""—s PLJSsca Q-\AA-WH O s b 9rfane le_f‘t'\s‘wd-s

TARLEAU (1)

rMes  cgsencas W pean pe

FROFRIETES] SELON ¢ 11 ) ‘
FHYSICO—

CHIMIGUES |FLORIDE|CALIFORNIEIGUINEE |BRESIL

DENSITE  }0,342 O, 844 0,847 0,842
25 &
d 0,846 0,845 0,845 0,848
2

FOUVOIR +346907 || +9%0 107 +3E047 | +94030°

ROTATOIRE &

A 2500 +9900" {47007 +97245" [+g7050"
INDICE DE [[1,4723 ||1.4737 1,4721 11,4723
REFRACTION ,

A 2000 1,4742 (11,4741 1,4735 ||1,4747
L
KRESIDU 1, 6% T, 5% 1,2% 2,0%
DT EVAFORA~

TION 4, 5% =, 5 DT 14,8%
TENEUR EN {0,8% 0, 5%
ALDEHMYDE a 1% -
DECYCLIQUERZ. 1% 2. 2%

{METHODE

HYDRO-

CLORIDE

D HYDROXY ~

LAMINE)

SOLURILITE| INCOMFLETEMENT
SOLUBLE DANS - -
L*ALCOCL A 5%

COULEUR JAUNE & -
ORANGE ORANGE ORANGE

10
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Suite du tahlean (13

[k ]

FROPRIETES| SELON ¢ 11 ) SELON ¢ 83 )
FHYSICO-
CHIMIRQUES|ITALIE |INDE-OUEST|ESFAGNE|FALESTI- JAFON
NE -
DENSITE 0,84%  [0,842 0,847 28
25 A 0,845 d : 00,8486
d 0,846 0,847 0,852 4
25
POUVDIR +96950° |+94037° +900 07
ROTATOIRE a +FH0T4" +870 45"
A 25°C +9708° {+9gesas +9To YT
INDICE DE {[1,4728 {{1,4720 1,4750
REFRACTION 1,4730 1,4748 & 25°C
A zoc 1, 4739 [1,4740 1, 4760
RESIDU 1, 6% 1,0% &, bY%
D’ EVAFDRA— =, 9% T, 0%
TION =, 5% I, 9% 9, 6%
TENEUR EN 1,5%
ALDEHYDE ~ = 1, 6% -
DECYCL IRUE 2, 2%
(METHODE
HYDRO- v
CLORIDE
D* HYDROXY -
LAMINE)
SOLUBILITE | INCOMPLETEMENT
SOLUBLE DANS - - -
L aLCoOL A 95%

COULEULR




La couleur jaune a orange est due a4 la présence des carotenoides
Le plus connu est le 3 caroteine gqui est sensible a 17 oxygéne de

17air , & la chaleur , & la lumiére &t a [ humidité .2

l VN /\/\\/\\/\\/ V\\l/\\'

\/ F

_@. Cacoteine o H’s‘(a\/

&~4-~ COMPOSITION CHIMIQUE

Les compositions chimigues des huriss

imlles ces prifncipaux

agrumes sont connéess par le tablieauw suivanit { aij

l."origine biogéneétique des composés volatils des fruilts de citrus
a &té studisd méticuleusement par ATTWAY 2L collaborateuwrs 1176640

sur les huiles des feulilies , des flsurs et des frults et guel gues

cancluren:  gue sedl le  linalcol

0
IR
3
&
]

types 47 aroras
dtait le comstiftuant majoritaire dans la pluparbk des essences O

ces feuilles . Tout comme il a été aussi signalé damns les mémes

proportions dans 1 huile o 4corces inmmatwres d7 oranger d’Hamelin

at du mandarinier de Dancy .ils remarquerenlt cespendant  gue  #a
concentration dams 17nuile diminuait avec la matuwrite du Fruit de
&2 A AW et cela & comphbar du‘ 17 mois au i1 mois de la

floraison alors gue la concentration du limonene augmentait de Zi

& @7% dans 'huile . 10100}

Four 1'oranger de valencia immaturé » 1l linalol est présent
dans 17 écorce de 20 & 304 mais cethte concentration regresse
propo-tionnel lenent £ Tanin dhit Limonens . Méme

gy
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TAELEAL ()

’ ‘
J C«.j(u.mc._s .

. .
V.

THE AMOUNTS OF THE PRINCIPAL CONSTITUENTS IN CITRUS PEEL OILS

a 0 .\M.rO £ 'l'l. 0n.. Q\\uﬁwf%s L Aes ,,‘.._r.c_{n Q*faJLi_&m

Fractions Orange Mandarin Grapefruit Lemon
. Cold-
Valencia Medit.  Satsuma  Dancy U.S.A. Sicily pressed  Distilled
(% oil) (%o}l (%ol (B oil) (% ail) (Boil) (Boilk-© (Bol) (% oil)y-

Monoterpencs 89-91 91 98 - 88 81-85 - 69 17

Sesquitcrpenes - 0.07 - - - 0,04 . - 1.9

Oxygenated .
compounds - 3.2 - - - - 4-14 - 17

Aldebiydes 1.8 0.7 - - 1.2-1.8 - 3.6 - -

Citra®™ 0.05-0,2 - - - 0.06 1.9-26 . 1.1-5.3 0.3

Free aicohols 0y - - - 0,313 12 - . -

Esters Ly - - 34 - B .

(% ter-

Constituenis: (% oily (% oil) penest (% ot} {% oily (% oil)-
Limonene 8393 65-68 94 - 87-93 3395 71-80 70 64 60
cePinene 0.5 7 0.8 1 1.6 2 k) 1.2 0.8
BPFincne 1 1.2 - 0.4 - 753 14 B.3 1%}
Myrcene 2 1.1 2 L2 1.9 v 2 2 - 0.8
“¥Tespinene 0.1 9-17 .. 34 0.5 U] 10 22 0.6
p-Cymene - 1-8 2.8 0.4 . 0.4 - 0.6 L9 12
~ (% ter- :

{% alde- peneless (Zalde- (% alde- ( % oxygen
(% oil) hydes) [raction) (% oily hydesy hydes)} compounds)y )
Heptanal - 3 - - - . 4 t - - -
Octanal 2.8 39 0.04 - 4 0.6 16-35 4 3 . 0.03
Nonanal - 5 - - - - 7 6 3 . -
Decanal . 42 .04 5 . . 43-54 3 1 - 0.09
Undecanal - 2 - 0.4 - - 4 2 - 1 -
Dodecanal - B - 0.5 . - 9 - - - -
_ Citral . . - - - . . 85 . . -
% ter- (% ter- (% alcohols
pencless peneless and {% oxygen
thoily  fraction)y (% oil)* f{raction)  estersy  compoundsy’

Octanul 2 0.u9 - - 0.8 1-2 - - - n.01
Decanol - 1 0.04 - - . 1-2 - - B 0.06
Getaniol - 2 - - 0.04 - - - 3545 - -
Linalool 5.3 26 0.25 2 4.2 0.4 03 7-20 2] - Qi
Nerol - - - - - - - - 15-18 . -
aTerpincol . 0.5 8 L.l 2 0.9 0.2 25 §-22 - . 5.9
4-Terpincnol 0.2 - 0.1 - 0.3 Pl - 2-19 - - 1.6
Thymol . - 0.08 - 0z - . . . . -
Octyl acetate - 1 - i - - 1-3 - 1 - -
Nonyl acetate - 2 - - - ! - 34 - 4-13 - -
Citronellyl acetate - - - 4 - P - 0-2 4-10 - -
{retanyl acelile 2 Q.003 4 - H - | 9-44 - - 1}
Linalyl acetate - 2 - - - . 23 0.2 - - -
Neryl acetate - - - 3 - - B 29-54 - Fenchol L2
Methy) N-methyl-

anthrnilate - - 0.85 - - - - - - 1,4-Cineoie L3
BEtemene - - - 25 - - . . . 1,8-Cineole 0.7
B-Sesquiphel-

fandrene - B - 17 - - - - - - -




observation pour le pomeloc dont le taux a regressé de
dans 1 huile . ¢ 10 )

Ces considérations deviennent primordiales lorsgue

S

& 0,48%

1 intéret

commercial converge vers tel ou tel composé et devient tributaire

du choix de la saison de collecte et daxtraction .

14
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3- LA DETERPENATION

3-~1~ INTRODUCTION
l.a majeure partie des huiles essentielles est cmnatipuée par un
mélange d"hydrocarbures {( terpénes ., sesguiterpénes ., eﬁc.. } .de
composés odygenés { alcools , esfers « Aldéhydes , kétones
lactones , phénols , etc...) et un faible pogrcentage de résidus
non volatils visqueusr ou solides ( paraffine , cires , etc..} .
Parmi ces constituants , les composés oxygénéds sont les principaus
porteurs d'odeurs , les terpénes et les sesqguiterpénes contribuent
& un degré moindre a lodeur et & 1 essence contenue dams 17huile .
tes substances oxygéneées possédent en plus 1" avantage davolr une
meilleure solubilité dams les alcools dilues . (12

Les terpénes 2t les sesquiterpénes étant des composés insaturés

ils s ouydent et se résignifient Ffaciliement au contact de
l17air et de la lumiére ou aux mauvaises conditions de stockage
ce gui conduit & la détérioration de 17essence et Aa la

diminution de leur solubilité dans les alcools . Far conseguent

l17industrie des huiles essentielles concentre ses efforts pour
fournir aux consommateurs des huiles essentielles concentrées
deterpendes et desesquiterpences . gnrichies en COoOmposes
oxygénés{ 12 ) mais dont les procédés diobtention sont  tenus

secrets par les fabriguants . ¢ 10 ) et 12 )

3-2— DEFINITICN D”UNE HUILE ESSENTIELLE CONCENTREE
L'huile ossentielle concentrée est une huile dont seulement uWune
partie des hydrocarbures a gte g#liminee = . Généralement

par simple distillation fractionnee sous vide . ¢ 12 9



-

3~3« DEFINITION D'UNE HUILE ESSENTIELLE _DETE?PENEE ET
DESESQUITERPENEE , . :

C'est une huile dont la majeure partie des compbaés-terpéniques et

sesquitérpéniques “ont gt e éliminésl . soit'.g par
distillation fracticnnée sous vide ou par extraction S
1'alecool (12) v Sur le marché on parla généralement
dihuile 20 , 0,  Jjusgu’a S0 fois concentrée car la

distillation ne pouvant pas @tre poussée au deld par crainte de

17onydation de 17huile essentielle

3=4~ METHODES DE DETERPENATICN
Les méthodes de séparation sont basées sur deux proprietés
phvsigues & savoilir @ peoint d'ebullition et la sglubilité dars

l"alcool . ( 12 3

3=4-1=~ POINT D’EBULLITION
Les peints d7ébullition des terpenes varient dams 1a plupart des
cas entre 130°%c et 180°c & pression atmosphérique 3 Ceux des
gesquiterpenes entre 240%c et Z2B0O%c . Les points d ébullition dun
grand nombre de composés oOxygenes ( alcopls . terpenigues
aldehydes , esters , etc...! se situent entre cew: des terpénes et
des sesquiterpeénes & 1 exception dez phénols , guelgues aldéhvydes
aromatigues , alcools sesquiterpenigues et esters , etc ..., dont
les points d”ébullitiaﬁ sont comparairles & Ceux des

L‘_'l

sesgulterpéres 0 12 )

3-4-2- SOLUBILITE DANS L’ ALCOOL
Les terpenes scnt en géndral peu solubles du fait de leur faible

polarité et donc faible affinite sour 1 alcool , les paratfines et

1&



¢

les sesquiterpenes pratiguement insolubles dans l’algbbl -. {Les
composes oXygeénés poscedent en géneral une meilleure salubilité: :
les alcools , aldénydes ., cétones , phénols aontrles plus solubles
les esters et les phénels-esters le sont relativement moins .
Le orocede de deterpenation differe selon la composition de
chaque huile essentielle . En général elle est basée sur 3 { 12 )
¥ Extraction des composés oxygénés les plus solubles
dans 17alzopl dilud et autres sclvants
¥ Elimination des= terpenes ' sesqul terpénes et

paraffines par distillation fractionnee sous vide

3-4-3- EXTRACTION A L*ALCOCL ETHYLIQUE DILUE 60 a 70X
Elle est hbasée sur la +faible solubilite daes hydrocarbures
terpenigues =t sesterpenigues dans l"alcool éthyligue . Flusieurs
extractions sont nécessaires ( 1T & 20 Ffois . Les solutions
alcooligues obtenues sont récupéreées et 17 alcool est distillé sous

vide . L'huiie deterpeénte est le résidu . { 12 ) et (04 )

3-4-4- EXTRACTION PAR DEUX SOLVANTS COMBINES

Jtilisée lorsgu’on doit traiter de grandes guantités d'huiles et
géréralement dans des apparsils fonctionnant en centinu o L7huile
est traiﬁée an méme temps aveo deur solvants immiscibles 17°un a
I antre

Liun de ces sclvants , généralement 17 éther de pgtrole ,solubilise
les hydrocarbures et 17 autre , généralement le methanol '
solubilise les terpenss olygénés

Apreés la distillation des sclwvants & partir des solutions obtenues

deux Ffractions sent récupérées . L'ume consiste en 17huile

-
b

~d
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déterpéree et  1lautre Fraction contenant ies U hydrogarbures
x 7 2
terpéniques .

Cette derniére est utilisée oour parfumsr l=2s -savons . ( 04
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4- DISTILLATION

-

Si la théorie classigue prévoit des méthodes de calculs*’pmur la
distillation des mélanges simples , elle reste limiﬁée d;ns le cas
des mélanges complexes , !

Le principe général d'une séparation se base sur des essais dans
des apparesils de laboratoire ou semi-industriel ét de cbnsigner
1é5 résultats & des +ins amalvtiques .

Dans le cas ou les mélanges sont composés de constituantsiayant ur
large intervalle de température d'ébullition , il peut s avérer
nécessalire de procéder & une série de fractionnement .

Aussi pour une huile essentielle , dont les composés peuvent avoir
des temperatures d*ébhullition gui varient entra
130 et 180°C (monoterpenes) et 240 & Z80°C ( sesguiterpenes ) et
des valeurs intermédiaires pour les composés oxygénés . la
distillation fractionnéde ez souvent préconisde .

Far conséquent la déterpénation gui consiste en la séparation de
la fraction la plus volatile qu’ést la famille des monoterpenes
ezt couwramment mende par distillation fractionnée .

D*autre part le wvide peut deéplacer certaines donnéas
thermodynamigues et donc améliorer les conditions de distillation
En particulier la température d ébullition ‘est abaissése ce gui
evite la détérioration par swchauffe de la matidére traitée .

Un apercu de 1°abaissement de la temperature d'ebullition de
certains composés des hulles essentielles dfagrumes pour  on

abaissement de la pression de 750 & 2 mm Hg e=st illustré par

le tableauw (3 .

i%



TARLEAU (3)

P by 1A (°CH

L")

)

E (°C)

B ()

GG

500 17331

1 B )
|

200,13

21944

173

136,72

23208

00 lo# 24

22510

193,03

214.35

15153

24120

a0

219,10

189.50

145,88

220.80

300

211,80

183.90

138,23

21330

400

20320

143,00

204,25

200

192,85

163.40

14320

200

17640

163.10

103.98

179

138.80

134

29.48
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K 4-1 DISTILLATION FRACTIONNEE SOUS PRESSION REDUITE
La:distillation fractiannéé consiste en une suite ée diétiiiations
gl dmentaires ~f#aliszéde=s dans un appar=a:il unigue .

e principe qui régit la distillation sous pression riduite est le
méme que c=luil de la distillation atmozphérigue .

Dans une coleorne & distiller ogénéralement garnie , la  vapeur
montante croise un ruissellement de liquide condensé . Un  contact
intime entre la vapeur ascendants et le liguide descendant a
liew en tcocut s0irnt de la colonne et procéde ainsi & un echange
de chalsur et de composition .

L*intérét de travailler & la pression riduite cornsizte a abalsser

-
)

température du mélange afin de :
¥ FPouvoir distiller les composés dont le peoint d7ébullition &

la pressicn atmosphérigque est eleve , pour lesguels 17

apport
calorifique , & 1 aide des mevens habituels serait insuffisant
spus la prezssion atmesphérigue .

Crest ainsi gue pour une mregéicm de 25 mm Hg l’abaiésement did

i

point d sébullition de la plupart des liguidss est de 17ordre de

100 = 12=eC .
¥ Distiller les composés qui  sont  instables a pression
atmosphérigue , scit parcequ’ils se deégradent thermiguement |, soit

parcequile sToxydent a l7air .
% En géréral les différences de veolatilités entre deux COMpOSes
peuvent augmenter lorsqu’con abaisse la pression ., done  augmente

1 éfficacité 2o la sémparation . (17)

—y



4-1-1- CARACTE?&S}IQUES D*UN APPAREIL A 5ISWfLLER if
Farmi les principales caractéristiques d'un appareil A& . distiljer
de laboratoire le plus marduant st le pouvoir séparateur ( ou
efficacite ) qui dépend de plusieuwrs factaurs ' _ | ;

¥ Ceux qui constituent les gualités intrinségues de la

colonne : sa géometrie ., son remplissage st son isclatiorn .

J—
W

¥ Ceux gui appartiennent aux conditions exspérimentalss

température , la pression , 2tc ... 10172

NATURE DE LA COLONNE
La -hauvteur =2t la géometrie intériewr de la colonne l'existence
ou non d'un corps de remplissage et 8711 en existe un 4, sa nature
Jjouent un role sssentiel .
Le pouveir séparateur intrinsdgue dune colonne & garnissags 25t
généralement exprimé em HE P T ( haukteuwr dédauivalente a un

plateau théorigue ) , calculdée & partir de la relation suivants :

H
HEPT =
N
ou
H : havtewr de la colonne
N : nombre de plateaur théorigues de la colonne , établi au reflux

total dans des conditions edpérimentales deéefinies

Cette relation nous montre gue la H E F T est inversement
proporticonnelle au nombre de plateaus théorigues . Denc plus elle
est élevée , plus le pouvoir séparatewr intrinségue de la colenne

est faible .



%

Le tableau ci:-dessous donme pour chaque type de colonne la val ewr

moyenne'de HEPFPT .

TRELEAU <Z°)

nature HEPT (em)
colonne vigreux 20
colonne dufton Z20
colonne garnie :

anneaux de raschig S . 5 mm 10
helice en verre 4 . 4 mm 4,5
anneau de fenske 3,2 mm 4
garniture multiknit 5,8
anngauy heli-pack 0,89 ., 1,77 . 1,77 mm 1,8

La gualiteé de 17isolation thermigue a une influence sur le pouvolr
séparateur . Four une géometrie et un remplissage déterminés , la
colonne la plus efficace est adiabatigue 3 Dans une telle colonne
les échanges calorifigues n'ont liew gu’entre la vapeur montante
et le liguide descendant , sans condensations parasites contre les
parois frpoides . (17)

4-1-2~- REPERAGE DE LA NATURE DU DISTILLAT- CHANGEMENT DE
FRACTION
Un des problemes majeurs de la distillation est de savolr guand il

faudra changer le récipient récepteuwr du distiliat atin d7avoilr

Deux technigues sont utilisdes

4-1-2-1- METHODE ANALYTIQUE
la methode consiste a‘ prélever régulisrsment une quantifé de
distillat neuf et suivre 1 eévolution de sa Cdmpoeition en
utilisant la chromatographis . spectroscopie 1 oy UV, ete...

Cette méthode est rapide , précise 2t nécessiie peu de distillat

e

L



mais en pratique_difficile & réaliser . (17)
, , 4-1-2-2-0BSERYATION DE LA TEMPERATURE ENETETE DE
COLONNE : '
Il est trés difficile de suivre l7évolution de la :Dmhosition‘ du
distillat , on peut séparer les fractions en se basaat sur la
température en téte de colonne .
Cela est possible 51 la mesure dé cette derniére est précise
(dT inf & 0,1°C ) et si la pression est rignureusement maintenue
constante et 5”1l existe une documentation suffisante concernant
les compbsés .
Dans le cas ou on ne connait pas les points d'ébullition de chague
composé , la distillation est menéde lentement et le changement du
récepteur du distillat se fait a chaque fois gque la température
arrive 4 un palier ou guitte un palier . 5'il y'a doute , on
multiplie le nombre de changement puis on réunit les fractions

identigues aprés analyse de chacune d’elle . (17)

4-2- TECHNIQUE DE LA COUCHE MINCE

Le principe de la couche mince repose suw l17étalement d ume phase
liguide en film de faible #4paisseur sur une surface solide tout en
provoquant le déplacement de ce liguide , socit par 1%action de
la pesenteur , soit psr 1l action d’ appareils mécanigues divers .
l.a surface solide chaude supportant le +ilm permet dinduire un
phenomene de transfert thermigue dans le liguide en édcoulement .,
tandis gque la surface libre du +ilm offre la possibilité dun
tfans?ert de/ matiére entre le liguide eﬁ son  environnement
immédiat , nécessairement gazeux .

Cette technigue est utilisée dans des appareils dits a film



tombant constitués kssentiellement par une surface éylindfique
chauffée sur laguelle ruisééilerle produit & dié{ill?r . eﬁé une
surface cylindrigue coaxiale refroidie proéhe de la paroi chaude
perméttant de recueillir le distilla£ .

Les principes qui régissént cette technique s’analysent par une
approche en deux paramétres : la géometrie et la mecanique

d’ écoulement . {(135)

4-2-1- GEOMETRIE DES FILMS
lLLa principale caractéristique des liquides mis sous 1l1la forme de
films est le rapport surface / volume élevé ;3 Ces valeurs sont
généralement comprises entre 500 et 2000 m2/m3 . Elles sont
interessantes du coté de la paroi supportant e film pour les
échanges thermigques et du coté de la surface libre pour les

=

échanges de matiéres . (130

4-2-2- MECANIQUE DES ECOULEMENTS DES FILMS

La principale propriété des écoulements en film est 1 homogénéite
du liguide . Four les films ruisselants appelés aussi films en
chute libre , 1 homogénéiteé du +i1m , bien gu'elle soit influencée
par le régime d"écoulement , est bien meillewe que dans la
plupart des cas ou le liquide est traité en masse . De plus il
gst possible d*induire par des moyens mécaniques appropriés ., un
mouvement forcé dans les liquides répartis en couche mince , ces
films mécaniquement agités sont alors le siége d'une forte
tuwrbulence , ce gui améliore encore l’homogénéité du liguide
traiteé .

La mécanique d’écoulement en film est également interessante pour



les coefficients de transfert de chalew et de méti?re o
L amélioration du trans#ert de chaleur entre 1la ’paréif?et le
liguide esf due & la turbuiéncé dans le film , aiars qué?pé@r les
transferts de matiseres entre le 1iquidé et le gaz i, C;ést le
rencuvel lement de surface permanent 5 dui se‘ produit
principalement , dans les films mécaniguement agités , ceci permet
un meilleur échange de matiére .

Le temps de séjour est relativement court dans les appareils A

film tombant . Ce parametre constitue 17 unm  des avéntages mis A

profit lors du traitement des produits arganiques

‘thermodégradables . (15

4-2-3- APPLICATIONS AUX PROCEDES INDUSTRIELS
tes applications de la technigue de la couche mince sont
nombreuses et variées. Elle est util;aée pour la concentratiorn des
solutions aqueuses de 1l acide melanigue utilisée aussi comme
bouillewr dans des installations de digtiilation de produits
Drganiqﬁes thermodégradables , comma procédé de cristallisation =t
de seéchage avec récupgratieon du 501§ant et enfin comme

procédé de rectification continue . (1&)
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1= INTRODUCTION

Le but recherché dans cette étude est de déterminer les conditions
physigues permettant de séparer au mi eux la famille des
monoterpénes et d’asboutir &4 une fraction  enrichie en composeés
oxygénés & vocation commerciale et ceci & partir diune huile
essentielle d®agrume .

Nous avons cholsi de procéder & des analyses par C P B et
CG/S M afin d’approcher la ﬁmmpmsitimn de 17'huile essentielle
et évaluer ainsi sa teneuwr relative en monoterpénes ainsi  que
celle des fractions séparées ulterieurement .

lLa distillation fractionnée choisie comme premiére méthode dé
séparation permettra d’évaluer dans guelles conditions elle permet
d’obtenir des produits de qualité .

Des essais par évaporation & film agité réalisés dans un  appareil
de laboratecire pourrent prouver 17intérét de cette technigue
jusgutalors limitée & d”autres types de mélanges et définir les
conditions & améliorer pow aboutir & des produits de haute
gualite .

Nos differents essais ont éteé éffectué sur une huile essentielle
d*orange douce de 17ENAJUC de BOUFARIK ohtenue par expression &

froid .
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2- ANALYSE DE L’HUILE ESSENTIELLE D®ORANGE DOUCE DE BOUFARIK

-

1

2-1- PROPRIETE ORGANOLEPTIQUES ET PHYSICO-CHIMIQUES DE
L*HUILE ESSENTIELLE

Avant de déterminer les propriétés physico-chimigues de 1 huile
il est nécessaire de procéder a 1°élimination de 1%eau par sulfate
de scdium anhydre selon la norme AFNOR ( NFT 705 =11d )

Les différentes analyses physico—chimigues menées selon les normes
AFNOR ont été regroupées dans le tableau (4)

tableau (&) + Propriétés organoleptiques et physico-chimigues de

l1*huile essentielle

FPROPRIETES ORGANOLEPTIGUES

ODEUR ASFELCT - COULEUR

caractéristigue
du zeste darange

ligquide mobile .,

Jjaune orangeé
limpide ’

FROFRIETES PHYSIGUES |

DENSITE INDICE DE FOUVOIR ROTATOIRE VISCOSITE
20 REFRACTION 25eC (m2/s)
d (g/cm3) n 20 ()
20 D D
0,B8455 1,4748 + @449 13320, 00
FROFRIETES CHIMIQUES
FOINT D ECLAIR ¢ °C ) RESIDYU D"EVAFPORATION
o0 YA
On remargue selon le tableau ci-dessus que la densite est
relativement faible , proche de celle des monoterpeénes ainsi gque
1"indice de réfracticn . ces valeurs nous aménent &4 dire gue la

{



»

composition de 4’huile est en majorité moﬁatenpéniqde .
: 2-2~ ANALYSE QUALITATIVE ET QUANTITATIVE DE | L*HUILE
ESSENTIELLE
Les dif{érentes analyses gualitatives et gquantitatives ont été
effectudes selon les conditions suivantes
¥ Analyse par chromatographie couplée & un spectre de
masse ( GC/MS )

» L7appareil chromatographique de type GCHFSBY0A
couplé A& un spéctrométre de masse HPE??!A .

. La colonne est une colonne capillaire HPS ( méthyle
silicone } de longueuwr 2Sm ,de diaﬁétre intérieuw 0,Z2mm et
d”épaisseur O, I5um

. Température de la colonne 100°C en isotherme
pendant 0O8mn puis programmation de température & raison de
OZ°C/mn jusgu’ & ZT0°C.

. La température de 17 injecteur est de Z240°C

. Baz vecteur ¢ He ) : Olml/mn

¥ Analyse par chromatographie en phase gazeuse ( CPG )

. Type de chromatographie @ phase gazeuse FISON
instruments de série 9000 GE muni d un détecteur FID

. La colonne &hrmmatographique est une colonne
capillaire DBl a phase stationnaire méthyle silicone de longueur
Z0m , de diametre intérieur O,ESmml.

. Températures du détectewur @ 23090

. Témpérature de 1"injecteur : 240°(C

. Température de la colonne : programmation de

températures de S0°9C & 170°C a raison de 02°C/mn .



. Débit du gaz vecteur 17 He ) : 0Zml/mn .

2-3~ RESULTATS OBTENUS
L7analyse de certaines substances étalons par (PG et celle de
l1"huile essentielle par CG/MS a permizs diidentifier certains
composés notamment par comparaison des spectres de masse obtenus
avec ceux de la banque de données du CG/MS du Qﬁp,( BOUMERDES )
Ainst een regroupant les differents résultats obtenus etA en
complétant avec ceux des travaux antériesurs (&) . |

Nous proposons sur le tableau (5) r la composition chimique de

17huile essentielle gui doit cependant #étre confirmée par des

analyses compleéementaires .
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ECHANT HUILE BRUTE QUANTITEE INJECTEE @.1UL AT2 DILUTION SGUL/Z50UL ACETONE

. f . - £’
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. CHANNEL A INJECT 13/05/95 1@8:51:08 STORED TO BIN # 3.
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45.32
&.10
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Le tableau (3) regroupe tous les composés contenus dans 1 huile
essentielle . ' g '

-

Ne | NOM

o pinene

myrcena

7 pinene

d limonene

¥y terpinene
terpinolene

octanal

linalool

citral

10| a terpinecl

11] decanal

12 carveol

13} carvone

140 geramial

153§ 2,4 decadienal (E,E)
16 tetradecanal

17 2,4,9,11 dodecatrenal~2,6,10-trimethyl

Rt BN o 1) RV PV O g S

18 bicyclo(4,1,0hept-2-ene-3,7,7-trimethyl

19| propanoic acid,2-met-3,7-dimet-2,4~octadie
201 alpha cubebéne

21§ cyclohexane-l-ethenyl-1-met-2,4-bis(l-métet)
22f bicyclo!(3,2,1)oct-2-eéne-3-met—4-methvyl éne
23] bicyclo(7,2, M undec~4-tne-4,11,1i-trimet-S-methyl
24y (1) cyclopenta(l,3Flcyclopropafl,2)benzene

25 1.6, 10dodecatriene-7,1idimet-3-methyl éne

26| decahydro-4d4a-met—1lmethyléne-7-(1-met)naphtal éne
2 (l1H)cycloprop{e)azulene,decahydro-1,1,7trimet-4
2 1 2a3:4,4a,5,6,8a, ~octahydro—naphtal éne

299 1,2,%3,5,6,8Ba~herahydro—4,7-dimet-1—naphtal éne

IOl patchoul éne

Il 2:6,9,11~dodecatrenal -2,48,10-trimet (E,E,E)

2 2(CHInaphtal ene~4-4a~5,6,7,8~hexahydrao

Les premliers caomposés existent  en proportions relativement
importantes et ont deja ete signalé par la bibliographie .

Les pics suivants existent en proportions relativement

faible & 1 exception du pic N?27 , et sent prubablementr a

structure sesguiterpénigue selon lew formule brute.



.
Ainsl dans la suite de . notre étudel on stinteressera aux 17
premiers pics qQui representent la majmf}ﬁé des_c@mpbsés de 1?’huile
La composition relative de 17huile eszentielle a ¢étéd estimée selon
le % en aire obtenu dans les chromatogrammes (CFG) ., ainsi la
teneur en relative en monoterpénes ou en composés .nygénés sera
obtenue en sommant les % en aire correspondant & ces composés . |
Pour notre échantillen nous obtenons une teneur relative  en

powcentage en limoneéne de 35,447% » BN composés oxygénds de

0,472% et en composés monoterpénigues de 98, 402%

S|
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3- DETERPENATION DE L’HUILE ESSENTIELLE D’ ORANGE = DOUCE DE
BOUFARIK PAR DISTILLATION FRACTIONNEE

La distillation fractionnéé a 6té menée sur un appareil de

laboratoire dont le schéma est representé en figure ¢ 1 ).

3-1- DESCRIPTION DE L®APPAREILLAGE

L appareillage utilisé ast composé de :

Ay un chavffe ballon huni d’un systéme régulkateur .

-3-% un bouilleur & 03 cols pour la charge

-3.4% une colonne vigraux et adiabatigue munie dun réfrigérant
et‘dont la tete de la colonne est en col de cygne

--¥ un séparateur rota#if de fraction ( appelé parfois pis de
vache )

‘5. % 04 ballons récepteurs

-b-x 02 thermométres : un en téte de colonne permettant de
mesurer les températures des vapeurs condenseées , 17 autre au  fond
du bouilleur

F.x un capillaire d air pour assurer une ébullition réguliére

3% une pompe & vide primaire

9% un manométre A mercure

-A0% un piége & vapeur plongeant dans un bain de glace

Une masse d ' huille essentielle d’orange de Boufarik ayant ete
distillée , les fractions sont cepllectées en suivant 17évolution
de la température de vapesur .

Les limites du matériel nous permettant diavoir 04 fractions
uniguament , il 2 est averéd necessaire queloues feois de poursuivre

ia collecte dans la méme fraction méme avec variation de quelqgues

-y
L
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degrés de température . LT )
Les résultats ainsi obtenus sont consignés aux tableaux (& et7)
Les differentes fractions obtenues sont pesées et‘ analysées par

C PG et BGE/ME . Les résultats sont regroupés dans les tableauws

(de 1 a B ) et illustrés par les chromatogrammes donnés en annexes

- -r
el ot



3-2- RESULTATS EXPERIMENTAUX

3-2-1- EXPERIENCE 1

La température de 1’eau de refroidissement est de : 169C

TABLEAU (6> -

)

Ne MATURE [[FRES||T°BOUIL TeVAPEUR ||RTE ASFPCTIFPERTE REND
FRCT mmHg °C Ll SO grs % n %
0 HUILE S 1935 18-21 25, 6603 JALUNE - e
BRUTE HORANG
Di ||1°DISTy 5 To—-44 21,323 1,2911 | INCOL L
D2 B2°DIST] S 446-52 24-25 &, 468 INCOL{4L, 72| 20544
DI I3°DISTY S SE-G2 25,526 1,342 INCOL
R . ||RESIDU| - - - o, 3739 ||ORANG -
TOTAL
14,9541

Masse de 1 huile brute - ( I Masse distillat+Masse résidu)
FER T s e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e
Masse de 1 huile hrute

Masse résidu ﬁAit;%%w ~¥~Vif*“' b
RENDEMENT st e e e




3-2-2- EXPERIENCE 2
Afin de réduire les. pertes , la température - de 17 eau de

refroidissement est abaissée a 0200

TABLEAYU (7D
No NATURE |IFRESIT*ROUTIL. T*VAFEUR [[GTE ASFLCT (|PERTE [|[REND
FRET mmHg o o grs - % n %
0 HUILE 5 21-35,35 21-22,5 [|3Z, 6064 §JAUNE - -
BRUTE ORANG
D1 [[19DISTYH S 36-38 23-23,5 9,8601 | INCOL P
D2 Z2°DISTE I IB-39,35 24-24,5 4,1092INCOL 28,43 12,51
F 3°DISTH S 40-42,5 2428 S2.7441  INCOL A
R RESIDUY - - - 4, ZI821ORANG Qi;ﬁf
TOTAL
24,0514
R 4
Lamélioration du refroidissement ( t° du bain de 1&4°¢C a 0Z°C ) a

permis de minimiser les pertes i Le pourcentage en pertes est
abaissé de 41,724 & 28,47Y% . En effet les températures
d”ébullition de certains terbénes étant relativement bassega SmmHg
cela entraine une mauvaise candeﬁsation lEt dorne entrainent ces
vapeurs vers la pompe (

Ces résultats sont résumés dans les tableaux ( 8 et 9 )} illustrant
la variation des pouwrcentages relatifs en terpénes , composés

oxygénés et limonéne dans les differentes fractions



TABLEAU C 8 > DE L’"EXPERIENCE N°1

.
s

NATURE DE LA FRACTION D1 D2 D3 R
% EN LIMONENE DANS LA FRACTION 96,381 96, 736 |96, 491 ||91, 05
% EN TERPENES DANS LA FRACTION 99,297(98, 463 |99, 046 |92, 005
% EN COMFOSES OXYBENES DANS LA 0,295) 0,126} 0,048} 2,853
FRACTION
- TABLEAU ¢ 9 > DE L’EXPERIENCE N°2

NATURE DE LA FRACTIOM D1 D2 DI R

% EN LIMONENE DANS LA FRACTION 94,559 |90, 717 (85,267 || 76, 854
% EN TERPENES DANS LA FRACTION 98, 690|191, 60|85, 985 77,517
% EN COMPOSES OXYGENES DANS LA 0,322f o,322| 3,484 5,962

FRACTIDN




e e

Ces résultats ont permis d’abaisser le pourcentage en limonéne

+

dans la fraction résiduelle de 95,0574 & 76,894%

Nous remarquons que Ies températures du bouilleur sont plus
élevées pour 1’expérience N1 par rapport a‘l“expéfience [
Ceci se refléte su la composition en - terpénes des aifférenta
distillats .

En effet un chauffage trop brusgue entraine une distillation
rapide de la majorité des terpenes dont 153 températures
d’ebullition sont proches . |

Ainsi leur pourcentage reste élevé méme dans le résidu ,tandis quie
le pourcentage en composés oxygénés est relativement élevé méme
dans le premier distillat ( D1 ).

Un chauffage modéré permet un fractionnement progressif , le
pourcentagé en terpénés résiduels est abaisseé & 7&,8542' « le
pouwcentage én COMPOSEs Oxygenés augmeﬁte progressivement au cours
de la distillation jusqgu’a 5,962% .

L7inconvénient principal de la distillation fractionnée c’est que
la gséparation demeure incompléte particuligrement pour les
composés oxygénés objiets de notre intérét .

Ainsi les composés oxygénés a basse température débullition sont
entraineés dans les fractions distillats , tandis que les composés

oxygenes a haute température d'ebullition restent dans le résidu .

i
~



I1 est souvent alors conseilléd de procéder & une série de
fractionnement successifs afin d améliorer la sépéfation mais

implique un contact répété avec la chauffe et donc  un risgue de

dégradation supplémentaire .

-

o
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-4- DETERPENATION DE LHUILE ESSENTIELLE D®* ORANGE DOUCE DE BOUFARIK

DANS UN EVAPORATEUR A FILK TOMBANT AGITE

R

R

“4—1- DESCRIPTION DE L’ APPAREILLAGE

L;appareillage utilisé est un évaporateur a couche mince - UIC de
tQpe_KDL4 comme 1’illustre la figure ( 2 )
Il est composé des élements suivants s

1-une celonne en verre gui sert d’évaporateur

2-un moteur eélectrique d agitation |

J-un récipient de dosage

4—un piége arfrnid

S-un bain thermostaté

b=-une pompe A& vide

7-un manométre A mercure

8-un ballon de collecte du résidu

F~un ballon de collecte du distillat
1-La colonne cylindrigue verticals an verre est chautfee
extéricsurement par un fluide chauffant circulant dans L
enveloppe coaxiale
A 17intérieuwr de la colonne , un rotor concentrigue sert &
répartir le fluide d'alimentation en nappe sur la surface
chaunffante a 1"aide des racleurs gui n“entrent pas en contact avec
la surface chauffante .
Une aﬁtre parol interne permettant de faire circuler 1'eau de
réfrigeration ( condenseur )
3—-Le récipient de dosage utilisé permet 17alimentation a des

debits tres faibles en mélange & séparer par le biais d’un petit

39
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trobinet .
F

4~-Le piege a vapeur est plongé dans -u? bain de glace afin de
pouvoir récupérer les vapeurs qui pnur}aient pgsaer-daéé 1a pompe
& vide

U=~Le bair thermostate est chauffé griace A& un rubant ehauffant et
est muni d’un systéme de régulation . Une pompe & eau integrée

permet de faire circulef 1"eau  de.. chauffe dans 1'enveloppe

coaxiale de la colonne i .

6— La pompe a vide est une pompe primaire qui permet de faire
un vide de 05 mm Hg

7-Le manqmétre a mercure est placé juste a la sortie de 1°appareil
& distiller afin gue la pression mesurée soit la plus proche
possible de celle régnant dans la colonne et s'assurer gu'elle
reste constante durant toute 1 expérience |

8-Les vapeurs condenseées s écoulent de la paroi froide vers
le ballon distillat ( 92 ) et les composés non condensés
s'écoulent le long de la paroi chaude vers le ballon de

residu {8 ) .

4=-2- CHOIX DES CONDITIONS OPERATOIRES

Linstallation permet de faire varier plusisurs paramétres :

¥ le débit de la charge

¥ la pression du systéme

¥ la température du systéme

¥ la vitesse dagitation
Une etude antérieure ( 6 ) et une ¢étude en cours (20 )
ont permis de conclure gque la séparation est dTautant plus

efficace gue les débits sont tfaibles - La distillation



etant régie par les phénoménes d’ évaporation ' elle est
améliorée lorsque l"épaissewr du film est ?aible .

Nous avons fixé donc un débit de O! ml/mn aussi faible que
nous le permet le récipient doseur pour toute la suite des
expériences .

La pfessimn de 05 mm de mercure a été finde afin de
comparer les résultats obtenus a ﬁéLx de la distillation
fractionnée . o K

Ces travaux ont également porté sur 17influence de la température
de chauffe et la vitesse d’agitation

Cette derniére ne semble pas avoir d'influence sur la vitesse de

distillation et a été five & 200 tr/mn

4-3= RESULTATS EXPERIMENTAUX
Les travaux antérieurs (&) ont défini une température optimale qui
est de 358°C
Nous aveons choisis des température se rapprochant de cette valeur
et fixeés & 3T, 40, 45 et J30°C . Four améliorer la séparation |,
nous avons opté pour une série de distillations successives ou A&
chague fois on préléve 02 grammes de distillat et o2 grammes
de résidu pow l1'analyse CFB . Une certaine masse du résidu (R1)
obtenus par la distillation & 3I5°C sera redistillée & 40°C .
De méme le résidu (Ré) aussi  odtenu sera distillé a @ 45000
donnant le résidu  (R3E)Y .
Les reésultats lda la distillation sont regroupés dans le
tableau (10 ) et l'analyse des fractions par CFG et GC/MS dans

les tableaux (9 & 13) et illustrés par les chromatogrammes en

annaxes .
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TABLEAU (10D

Masse de 1’huile brute = 7&,095 grammes

NATURE DE LA ' [[PRESSION [T° DU  JGUANTITEJASPECT||PERTE|REND
FRACTION (mmHg) FBAIN (°C) (gr) | (%) (%)
D1 , ) 15,3882 [ INCOL
- 5 || 3 - R §39,47140,31
R1 _ - 30,6717 [JJIAUNE AT
| . o - " |ORANGE N A
D2 ' : A C - 19,0169 - J INCOL
5 40 ; I3, 55(13,25
R2 : - C . 10,0874 JORANGE] || e
o ; | PALE B A
- 5 45 - F - 26,98[6,67
R3 7 : - 5,076 LIQUID .
- - Jvisoue llkzg}
. DE 3
leoue _
|oraNsE

Les rendements sont calculés par rapport & 17'huile brute

Masse de (Ri>+C:::3 —

Rendement T e — e ——— Snreel F 1,3
Masse de 1 huile bﬁategliﬁ?f{-“}

Nous remarquons qu’a la température de 45°C nous n’avons pas
récuperé de distillat (DI) . Compte tenu des pertes provoguées par
17effet de la pompe et 1l’aspect de 1’huile devenue visgueuse , il
nous est apparu eévident que tous les composés monoterpénigues ont
été distilleé & cette température de 43°C ;3 Ceci ajoutd A& la
crainte de voir 1l huile se dégrader , nous a décidé & ne pas

continuer 1l eupérience & 30°C.



Les résultats succints de la CFG sont regroupés dans le tableau
(1t ) illustrant la variation des pourcentages relatifs en
terpénes , en composés oxygénés et en limonéne dans les

‘différentes fractions .

TABLEAU (11)

TEMPERATURE (°C) S . s 4§ a0 45

% EN LIMONENE DANS LE DISTILLAT - 97,432 [|97,529 -

% EN LIMONENE DANS LE RESIDU - - . - [95,507 82,416 25,193
% EN TERPENES DANS LE DISTILLAT ~ - [198,937 |98,438 -

% EN TERFENES DANS LE RESIDU : 97,159 [83,355 (25,706
% EN COMPOSES OXYGENES DANS LE DISTILLAT{0,381 [0,896 -

% EN COMPOSES OXYGENES DANS LE RESIDU 1,032 15,792 {9,165

Le choix d'une distillation en série s’est avérée bénéfigue

puisque nous constatons une gmmélioratimn du % en composés
oxygénes pour la troisiéme distillation (R . de méme le
pourcentage en terpénes est abaissé & 25,706 % pour un rendement
final de 6,467 % .

La bibliographie { 8 ) donne un rendement d environ O2% pour la
méme déterpénation sans préciser le procédsé .

Des travaux récents ( 19 ) powr la déterpénation par extraction
par solvant ont permis d’abaisser =n pourcentage de limonéne de
F6,08% a ?9,?1% et une augmentation du pouwrcentage en composés
oxlygeénds e 0,874 & 02,78% powr une huile 20 fois concentrés .

Il serait utile de préciser gue l'extraction par soclvant nécessite

473



une distillation de la phase alcoolique afin d’évaporer 1°alcoo!

L’analysé d’un  échantillon commercialisé déterpéné

.

-

indigque un

pourcentage en limonéne de 94,61% et en terpénes de’ 96,75% et de

densité 00,8940 .,

Le tableau (12 ) ci-dessous donne les pouwcentages en limonénes '

en terpénes , en composés oxygénés pour l’huile brute « 17huile
obtenue par fractionnement et par la technique de la couche mince
et l17échantillon commercial déterpéné , ainsi que leuwr rendement
TABLEAU C12)
HUILE § HUILE | HUILE |ECHANTI
BRUTE OBTENUE | OBTENLUE||COMMERC
o PAR FAR . [|[DETERFE
) FRACTIOY COUCHE
: MINCE
% EN LIMONENE 5,44 76,834 125,193 ?4,561
% EN TERFENES 3@,403 T7,317 ||25,706 6,75
% EN COMPOSES OXYGENES 0,472 || 5,962 || 9,165
RENDEMENT - 12,91 by b7

Les résultats visant a obtenir des fractions enrichies en composés

oxygénés ont

permis de

coamparer la

méthode

classigue

deterpénation & savgir la distillation fractionnée et 1la

proposée au cours de notre travail A savoir la

couchse mince

44
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CONCLUSION



Mt o,

Les deux échantillons. les plus repréaentatifé; présen%ent les

* -

2

caractéristiques suivantes

TABLEAU C13D

HUILE OBTENUE PAR

HUILE OBTEMUE PAR

FRACTIONMNEMENT LA TECHNIGUE DE
LA COUCHE MINCE
% EN LIMONENE 76,834 23,193
% EN TERPENES 77,854 25,706
% EN COMFOSES OXYGENES 9,962 9;1&5
DENSITE 0,8733 G,8810
INDICE DE REFRACTION 1,490¢0 1,400

Outre 1"amélioration du pourcentage en

composeés  oxygeénéds

ces

échantillons présentent des caractéristigues physico-chimiques qui

restent dans les limites  imposées par

commercialisables

les normes et d

anc
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CONCLUSIOH

-

o cme
Le marché florissant des huiles essentigllss propose une multitude

de produits de qualité variable selon 17utilisation wltériewe .

Ces mélanges - plus ou moins complexes trouvent de nombreuses

applications dans diverses préparations aussi bien pharmaceutigue
cosmétigue , guialimentaire et donc nécessitent une bonne

stabilité au stockage et une bonne conservation .

T

Les diftérentes réactions de dégradation dont ils peuvent é&tre le
sidge sont dues en grande partie aux insaturations des composés
terpénigues .

Lrutilité de la déterpénétimn d'une huile essentielle s®impose
donc , afin de conserver la qualité de 1 arome et diéviter
1'apparition de composés secondaires guipeuvent &tre toxigues et
alteérent 1°odeuwr .

l.es procédes classigues de déterpénation cités par Ia
bibliographie semblent é&tre. la distillation fractionnée et
17extraction par solvant , m@me si les procédés industriels
restent secrets .

e but recherché étant 1 amélioration de la gqualité de 1l arome et
donc du pourcentage en composes oxygénés 3 Il s'agit de choisir
wne technigque gqui transforme le moins possible la composition de
l1"huile essentielle .

Lé techrnigue de la couche mince présente 17avantage doffrir un
rapport 57V impmrtant et donc permet de limiter les temps dé
digstillation et donc les temps de séjouwr dans 1l appareillage .

Far comparaison avege la distillation fractionnée ou les produits

46.
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sont dans le bouilleur au contact ce la chaleur tout;flg' long de
. ;‘

[

la distillation. -~ .,
: I

Les résultats obtenus dans notre etude: sont résumés‘ dans 1le
tableau N°13 et prouvent 17intérét certain pour la technigque de
la couche mince . Les fractions ainsi obtenues ayant été enrichies
jusqu’a 9,165% en composés oxygéﬁés par rapport & un taux

initial de 0,472% .

TABLEAU (13

HUILE OBTENUE PAR HUILE OBTENUE PAR
FRACTIONNEMENT LA TECHNIGQUE DE
LA COUCHE MINCE
% EN LIMOMNENE 76,834 23,193
% EN TERPENES 77,854 25,706
% EN COMPOSES OXYGENES O, 962 ?.165
DENSITE ©,8733 0,8810
INDICE DE REFRACTION 1,49 1,49

11 semblerait donc que ce procédé peut faire 1°objet de travaus
intéressants afin d'en développer l°utilisation dans le domaine de

la distillation des substances aromatigues

-
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ANNEXES



EXPERIENCE ~1-

DISTILLAT —1-—

,iy

+¢]°‘&Q'”‘- I QQM?oC.'fI'fon. e (o (S»ra.d'hn J\'S'H"ml— (-3 1-') OS*L‘-W"—— ’P“"’-
JI'S ‘h‘tl -y r 'DMAG,L et Mﬁt‘jscrc_ PO&.{' G.?, G-' .
Ne PRIC NOM TR % AIR
MONOTERPENES
1 a pinene by 39 Q,366
2 myrcene - W7 H3 0,429
3 f pinene 18, 46 2,044
4 d limonene 11,48 24,381
= ¥ terpinene 11,59 0,03
! terpinolene 11,89 0, 048
COMFDSES OXYGBENES

7 octanal 9,34 0, 139
8 linaloonl 13,31 0,098
q citral 16,64 0,014
10 & terpinenl
11 decanal 20,49 O, Q37
12 carveol
i3 carvones 22,02 0,003
14 geramnial 24,79 0, 003
13 2,4 decadiesnal (E,E)
16 tetradecanal
17 2,4,9,11 dodecatrenal-2,46,10 trimethyl




ESSAI 4 FR 1

CHANNEL A INJECT ©8/05/95 19:34:34 STORED TO BIN # 2 .:.
- 11 , g o :

ek

= A0

[ "3.70

> yh. -y

C 0 6 .39 |

7265
6 .46
2 e

1o0.00

37.14

DATA SAVED TO BIN & 2

Ou;a oL '
‘F @““355 ?ar

| C‘:\ rom ato Ocamme e o ( j
oy J!'Sk”a:\\'pw f&f&_ﬁ“‘\'owu(_‘-

. PG,

(adﬁm()id




res

RT
7
19
.39
65 .
.46
.36
‘43
.59
B9
97
.31
8 .
42
71
.64
.77
99
22
42
52
79
14

METHOD @.
AREAZ - ‘
8.011 3
@.127 3
9.815 6
0.366 6
0.428 7
2.044 8
9.139 9
26 .381 11
2.03 11
2.048 11
8.011 2
9.098 13
@.118 13,
2.005 15
0.008 15
a.01¢6 16
@.071 17
9.003 18
2.013 19
@.037 2
0.002 22
0.803 24
9.925 39
109 .

08/05/95 10:34:34

AREA

350
3888
458
11206
13119
62591
4265
2951700
927
1484
- 339
3608
3599
148
245
430
2179
21
407
1140
63

89
756

3862532

BC

81
8i
8z
83
9z
0z
oz
02
03
@1
oz
83
a1
az
93
a1
61
@z
a3
01
o1
a1
a1

INDEX 2

CH= "a* PS= 1,

‘ BIN

2



EXPERIENCE -1-

DISTILLAT ~-2-

tableaw (2 : G,Dw.rq

.g-f'l'fﬂw.».lc_ lﬂ. ,{M.Q:l'fcn (51.) vou'e.ku-c Po\.f“
st adye ‘}""‘- (Hounee el Q,tncb(f&c’,(; Pour ¢.P.q,

Ne PIC NDOM TR % AIR
MONBTERFPENES
1 a pinene 6,36 O, 305
2 myrcene x-Y4 0,378
3 3 pinene 8,31 0,965
4 o limonene 11,58 FhH, 736
b Y terpinene 11,74 0,028
&6 terpinolene 12,11 0,051
COMPOSES OXYGENES
7 octanal
8 linalool 13,67 0,12
9 citral 16,25 0,008
10 a terpinecl
i1 decanal
12 carveol
13 carvone
i4 geramnial
15 2.4 decadienal (E.E)
i6 tetradecanal
17 2,4,9,11 dodecatrenal-2,6,10 trimethyl

#J




ESsSAal 4 FR 2

CHANNEL A INJECT B7/05/95 14:07:47 STORED TO BIN r 3

|
[ L I
i
i1 2

[ T 3 .60
| [ 615 5.3

= — 7.67

7 8.58 62

= J1.76 1758

Cllﬂromau‘é‘ra.mue- wle /L J[ra.&Lrbw 32 g,g%,,.,w,
R Paw‘ ‘dis hllation "j(/a.c,ﬁ‘omrié. et a.mafj,;é pecr Ay




DATA SAVED TO BIN #

FILE

PEAKS

usu\:nos\rc\us.ncum»

—
—

[xV)

IS T S
—_ ) e

[\
r

TOTAL

b e ek e e
WO A A

1.

WD

nS@@@iS@@@G&&@GJ&

ARE

D
en

TN DD O

METHOR
Az

B2

L2807
.B15
305
378
P63
744
736

A28

B51 .

099
12
.09%
A
007
.B26
.A14
B26
07
931
.0a8
B2

3

e.

i

13
14
14
15
16
17

12
21

~
22

23.

— o
t

000 N OO W

a2
o

—
—

O o
03 2~ S

.58

L6
12.
13.
.67
.83

t

-

el
RE
.23
.23
12,
.26

29

~

s

1

7/B5/95 14:07: 47

RUN 3
AREA

502
4931
354
7192
8905
22731
22236
2278347
668
1197
22z
2825
212
2530
154
152
341
134
169
722
186
483

2355758

EC

21
21

o
2

Q3
21

03
a1
a1
a1
at
21
az
93
21
a1
21

g
£

03
a1
81
21

INDEX

3

PS
BIN

3



EXPERIENCE -1-

DISTILLAT -3-

+&Bl¢.’mL (3)

G/bm 0% chow e {o. fjfa- chiow @5) Du‘a\r\;b_t.e_
Por Jllgkuq_};'qw‘ /trut‘ls“uunca e'l-,_a_na_n-_"-ssc_c fo;cC-i’§

N® PIC NOM TR % AIR
MONOTERPENES
1 a pinene 6,41 Q257
2 myyrcens 7 .66 0,322
3 ? pinene 8,46 1,904
4 d limonene 11,2 546,491
5 ¥ terpinene 11,4 Q0,034
& terpinolene 11,77 0,058
COMFOSES DXYGENES
7 octanal A 25
1] linalool 12,63 0,008
9 citral 16,4646 0,0
10 a terpineol
11 decanal 20,31 0,03
12 carveol
13 carvone
14 geranial
13 2,4 decadienal (E,E)
16 tetradecanal
17 2,4,9,11 dodecatrenal-2,4&,10 trimethyl

£




SAl A FR3

Ir

ANNEL A INJECT @7/85/95 13:12:15 STORED TO BIN # 4

[ T 3.73
' ~5.02
%D.ZU 6

N
J
B

- 8.46

T

TA SAVED TO BIN £ 4

.
.

v, él’\fﬁ mq""ojra_mme, /"(f- {9, j((a..CIT.:‘Jw ,bﬁ Ol'ld—l)lbt.
-f"“" /bll'S'{'iHa';!"M ren o v de | et “-M“j.bé ot C.

7.6,



sa%)q>\Lo~uz¢-u:N>—-

—t
o

i T S
O‘Lﬂ-b-utlf\.)

17
TGTAL

13
.66

RT

BN R N D LRy
W LY

s
.28
.65
77

.51

METHOD ¢,
.~ AREAY |
9.832 3
9.303 3
-9.951 )
0.816 6.
@.237 6.
Q.322 7.
1.904 8,
8.228 9.
96 .491 11.
2.934 11.
'8.058 11
8.15¢ 13
0 .008 13
8.a72 13
9.848
@ .01 16
8.03 29
100 .

. 872/85/95 {5:12:15

RUN . 4
AREA BC

626 @1

3875 01
Y84 81
310 @z

4593 63

6242 91

36878 o2’

4411 o2

1868863 @3

658 01
1124 94
3015 of

164 92
1394 @z

925 03

124 01 .

573 01

1236829

INDEX

4

CH= a* ps=

BIN




EXPERIENCE —1-

RESI

pu

+obleaw (u)y, par Ashlakon +ro~d\'ovm

Qo 55;'41};“_ e lo (&C"ﬁ'o:« NN oSt

L& et 0»\4-&131{:2 pour CQ,C\_

Ne PIC NOM TR % AIR
MONOTERFENES
1 a pinene &, 32 0,014
2 myrcene 7,54 0,079
3 ? pinene 8,29 0,893
-4 d limonene 10,73 ?i,05
3 ¥ terpinene 11,68 0,051
) terpinolene 11,49 0,011
COMPOSES DOXYGENES
7 octanal 0,82 0,108
38 linalool 13,37 0,724
9 citral 14,50 0,18
10 a terpineol 19,08 ¢, 288
11 decanal 20,42 0,986
12 carveol 21,32 0,111
3 carvona 22,135 0,296
14 geranial 24,29 Q, 090
15 2.4 decadienal (&£,E) 28,38 0,074
146 tetradecanal 36,36 0,16
17 2,4,9,11 dodecatrenal-2,6,10 trimethyl }49,%1 0,041




ot Lt a e e T ID ‘
Ii‘.u “I" i NG DATA, CHANNEL A

= 1. 7 ECHANT HUILE ESSAI % G.F s o

T i .- CHANNEL A INJECT @7/05/5519:05:44 STORED TO BIN # 2

T ' I 111 o A .

' ]
f e

- = ’} ;\’\;—

3 L S0z - §.29

! ]
r
t
;o
i
] .
| ‘

¥

Cfarg ma—""o‘framw. ole o jfmc{,bn risidue

05(‘&% ?a-/‘ ,Ja‘s‘zn'//aﬂl(‘au j/{‘a_m’v'pnne’e of
analise pars . P, ¢

b

DATA SAVED TO BIN g



" FILE t.

- PEAKR

— . -
© 0 WO LB W -

Ll I
o 0o ] OO o [

IR
(g% ]

[ SR N I
oUW

™
x

© METHOD @.

186.

AREA%
9.829 3
@.239 3
0.014 6
@.679 7
@.893 8
@.198 8

91.05 10
@.051 11
@.011 11
2-.04 12
8 .099 13
@.724 13
0.013 14
9 .045 14

¢ B.019 14
2.07 15
0.97 - 15
0.18 16.
0.0839 17
8.288 19
8 .056 19
9 .986 o
9 .03 2

RS 21
0.296 22
0.09 24
@.177 2
8.143 2
@.146 2
2 .63 26 .
@ .274 28
@.962 - 31
0.066 . 32
@.957 = 33.
D.169 34 .
2 .046 35
0.21%9 35.
2.16 36
.18 36

. 3.193 37
3.126 . 38
@ .0935 40 .
0 .045 40
0.0987 41.
@.823 42,

.0.107 42
2.10% 42
@.035 43 .
1.653 43
@.85 44
0.179 45
9.897 46
0.023 47
0 .041 49
@ .035 53

RT

18
67
.32
.54
29
.82
.73
.08
49
36
.85
.59
A5

.89
.25
.54

.73
88
69
A2

o

A5
29
.72
.46

2?3
.3

72
.49
13
64
1%
85
.36
76
72
.57
A
51

I
—

47
74

73
.37
.33
B
54
51
.13

OILION T e L

RUN 2

]

- AREA

329
2674
158
881
9986
1212
1018509
572
124
442
1107

8099

151
507
215
781

782

2016
436
3z2
26
11034
334
1242
3313
1911
1982
1604

- 1638
335
833
691
734
636

1870
520
2455
1791
it F
2159

1413
376
562
263
259
1196
1219
393

18487
555

2e1

1283
259
454
389

1118623

BC

a1
a1
a1
a1
a1

>
&

@3
ai
a1

o
&

@z

03

b
L.

@z
ez
2
[N

83
et
0z

>
)

5 1
@2
@3
02

B3

1
i

a1
o1
61
@1

o
&

83
81

o
&

IS
o

02

ot
ai

>
e

@3
a1
@z

o
Lo

3
@1
81
a1
@1
@1
Q1

INDEY - 2

2

BIN

Tty



EXPERIENCE —i“

DISTILLAT -1-

tableaw (5y:

Ne PIC NOM TR % AIR
MONOTERFENES
1 a pipene 6,15 0, 169
2 myrcens 7,32 G, 204
3 ? pinene 8,05, 1,641
4 d limonene 10,35 P4, 559
o ry terpinene 10,80 0,39
& terpinolene 11,17 0,078
COMPQOSES OXYGENES

7 octanal 0 0,07

8 linalool 13,11 0,176
9 citral ‘
10 a terpineol
11 decanal
12 carveol
13 carvone
14 geramial 23,89 0,011
13 2,4 decadiernal (E,E)
14 tetradecanal !
17 2,4,9,11 dodecatrenal-2,6,10 trimethyl [49,02 0, Q&3

n




CHANNEL A .

INJECT @3/@5/95 14:14:083 STORED TO BIN # -
It . :

— 8.05

35 .35

| 32.84 42.57

. 47 .27 ‘ ' .

itgghgg : | . @Lrama. fttvfm.mme ,Je /.!, Jffa»éjl’b’? (‘bL_‘l ,

. a.HucU- f"" s ér//m{.,-m ][m. Q(n'o-wu.c ef AH«JJL{,
par C-P.& |




P —

zz
oS
'
24
>
A

26

TOTAL

———

RL LR

.. l¢ 3/05/95 14:14:03  Chs tA® PS= 1.

METHOD .

AREAZ

e ®

e ORI ® -

[ = SRS )

106 .

.38
314
011
169
204
641
.044
@7

559
.03%
.@78
211
176
.08
025
@12
817
106
A11
Q22
062

039
017
843
218
065

. L

-

“RUN 1 CINDEX 1 BIN

RT

38.

42
42

47

49 .

W

14
61
9%
A5

ol
e T

.05
.65

.55

A7
.65
A1
16
21
.63
.43
67
8y
.81
.26

35
.57
.34
27
@z

ARFA BC

. 573 01,
4795 o1
170 @2
2583 03
. 3117 01
25041 01
675 02
1068 03 “
1473425 02 :
598 ©3
1188 01
3219 @1
2681 01
125 01
385 01
178 01
284 01
1613 81
163 01
329 o1
953 01

600 01
256 02
654 03
270 01
997 01

1525940

1




EXFPERIENCE -2-

DISTILLAT ~-2-
+ableow ( 6) -

Ne PIC

2,4,9,11 dodecatrenal-2,46,10 trimethyl

NGM TR % AIR
MONOTERPENES

i a pinene

2 myreoens _

3 ? pinene 8,34 0,943
4 d limonena 10,19 90,717
5 ¥ terpinene

& terpinclene

COMPOSES OXYGENES

7 octanal

8 linalool 13,59 0,149
4 citral
10 a terpineol
it decanal 20,45 0,173
i2 carveol
13 carvons
i4 geramial
i3 2,4 decadienal (E,ED
14 tetradecanal
17




i

i .

Esshi:

2
CHANNEL A& -

.

< b1

FR-& | : |
INJECT 86/085/95 15:38:24 QIORED TO BIN # 5

L

A

-8.34
12.19
& 13.59
>
20 .45
GL(ome'a ;a_mme' /J( /9— ra@n‘:hvt .32/ OS}‘CZVL“-

| Por diedril afton ][fo. thionnee et A.na.(J.\e’ par

0.7 ¢

"DATA SAVED TO BIN # )
@E/05/95 15:38:24 . CH= "a" Ps= 1,

FILE t. METHOD @. RUN 5 INDEX 5 BIN 5
PEAKH AREAY RT -AREA BC

1 0.635 3.21 672 01

2. 7.382 3.73 7807 Bt

3 Q.943 8.34 ?98 01

4 0 .7217 10.19 - ?5967. 91

5 0.14%2 13.5% 158 a1

6 2.173 20 .45 183 ot
TOTAL C1aaé . - 105787

.- ~ P T . v TAMBATECTEN CUDAKATANDAMS 1T RF Dfnl aftFn .



EXPERIENCE -2-

DISTILLAT -3-

+®k\uu» (?)=
Ne PIC NOM TR % AIR
MONOTERPENES

1 a pinene

2 myrcens

3 3 pinene 8,23 0,4601

4 d limonene 10,0 8BS, 267

b Y terpinens

6 terpinalene

COMFOSES OXYGENES

7 octanal

8 linalool 13,47 0,699

e citral

10 a terpineonl 19,06 0,384
11 decanal 20,34 2,147
12 carveol

13 carvaone

14 geranial 24,66 Q,254
13 2,4 decadienal (E,E}

16 tetradecanall 

17 Z2,4,9,11 dodecatrenal-2,6,10 trimethyl




(S e

B

E

. CHANNEL A

PRI VAKIelL VALANLIR

o e -

INJECT @6/05/95 10:29:48 STORED TO BIN & 2
okl - :

Y
4 .66

Bd-61

31.71

56.82

10 .62

DATA SAVED TO BIN &

9&*6%9;‘1

et d.vm(y.!f-' per

@Anmibfmmm. e o
m;r 'A-ll'S'lﬂ'//ow"l'au {/AC"[’"UP‘\HLL
.76, |

fou chon 33



{

FILE

h PEAKS
) }

N ‘i 2
) 3

4.

_ :
- — R 6

7

i 8
-9

10

- 11
12

13

. 14
15

- TOTAL

" ARE

&0

D00 ONOOE® SO -

| B6/05/95 1@:29:48

METHOR @,:. RUN : 2

A%
025

621
267
.33

697
.237
.384
.147
254
.537
301
.598
146
.361

180 .

822

.33

3

8.

15
65

23

19.

12
13
15
19

>
£

24
31
34
37
43
50

27
47
62
.86
.34
.66
.71
61
29
.56
.0z

AREA

605
3556
408
58353
195
413
148

Ao
it

1268
150
317
178
353
677
213

59653

BC

@1’
01
a1

@
@t

@1
@1
(53]
at
81
a1
a1
at
81
21

INDEX



EXPERIENCE -2-—

RESIDU
Ne PIC NOM TR % AIR
MONDTERFPENES
1 a pinene
2 myrceng
3 £ pinene 8,29 0,663
4 d limonene 10,21 76,854
S Yy terpinene
& terpinolene
COMPOSES OXYGENES

7 octanal 8,74 G,115
8 linalool 1,35 1,155
? citral 16,49 0,309
10 a terpineonl 19,1 0,449
i1 decanal 20,43 2,488
12 carvenl 21,34 0,199
135 carvone 22,14 0,328
14 geramial 24,29 0,167
15 2.4 decadienal (E,E) 28,56 0,212
146 tetradecanal 36,37 0,54
17 2.4,9,11 dodecatrenal-2,6,10 trimethyl




| R A S |
! ‘ ﬂe-s:...lu.-a - | |
T CHANNEL A INJECT  06/05/95 13:29:q7 "STORED TO BIN g 3
i . I :
p ‘
; 28 .43
?. ’)] 34 . -
L' 22 .42 22.14 |
l 24.7194.29 | . ‘ -
l 2&.36
: .
| 3 49 )
] 33.15 "
i 34 .66 N
% L5 | 78‘?5 87 |
| 36.78 u
§
E 38.60
| .v
" :
[ .
; és,as #
i 46 .12
1.89 y
i
13 N | N

1 ) - ‘a-éfllm. e duw
" | cz’zﬂma}v‘fro—mna de (= Ar |
?. s ‘ |
3 58 .69 7

0“’&1«% f;ur J:‘Sf*"”ﬁ}tbu {/a,dl?sud:a
Zs a“a{jjc-‘ por ¢.? ¢

BATA SAavED 19 BIN®# 3



RN S I

M-—*-—-—-—._.........;_..-*-.n.
&“Om\lom-hwr\)--&

X
b

B
28N

™

Aawwmwwwwwwww
-‘Q\OCO‘\JU\w-thO-*G‘O&gE:])E'?

b
<

TOTAL

METHOD. @ .

AREAY - RT
. e.229 3.2
©2.155 3.7
2.663 8.29.
0.115 8.74
0.995 9.57
76.854 19 .21
@.842 109
8.072 - 13.91
0.089 13,43
1.155 13,55
0.067 14 .43
0.162 153
8.309 16 .49
8.44% 191
2.488 20 .43
8.199 21 .34
0.328 22,14
0.202 22 .42
8.167 24 .29
0.344  24.74
@.212  28.36
@.146 31,73
0.089 2.49
0.146  33.15
2.586 34 .66
8.17 35.78
0.3%6  35.87
@.54 36 .37
8.628 36,73
9.649  37.73
9.339  38.4
@.153 49 .34
9.322 41 .53
0.288 42 .49
.38 42.77
6.646 43 .72
0.169 44 .4]
@.636 45 .33
9.405 46.12
@.193 51 .89
9.209 55,13
8.516  58.69
100 .

RUN 3

AREA

494
4646
1429

248

205

165695
oQ

155

191
2490

144

349

667

967
5363

428

707

436

360

741

457

314

192

314
1263

367

854
1164
1354
1400

730

329

695

621

820

14328

365
1371

873

417

451
1112

215596

BC

a1
01
a1
a1
a1
@1
a1
a1
02
83

o1

21
@21
@1
81

01

02
03
1
01
ot
01
ot
e1
o1
2z
03
a1
a1
o1

a1

a1
ai
0z
az
a3
et
a1

o1

91
21
21

| 06/05/95 13:29:07
' . INDEX

3

CH= *A" . pg=
BIN

f.

3



e

_ File: D:\CHEMPG\DATA\bRANGE-Z.D
Operator: , .
Date Acgquired: 3 Jun 95 12:59 pn

Method File Name: DEFAULT.M _ :
Sample Name: , HUILE ESSENTIELLES

Misc Info: C o '
Bottle Number: 1 . (Dieh il ation &(¢¢honn¢t)

Abundance ' TIC: ORANGE-2.D : T {
9000000 A :

8500000%
aooooooé
7500000%
70000005
ésoooooé
eooooooé
5500000;

]
5000000
45oooooé
4000000%
35oooooé
30000005
2500000%
2000000%

1500000

1000000 ]

500000

0- #ﬂr*r4rhr“+-L=$L¢*$“”"‘T'?JTHE

I ¥
Time -> 10.00 20.00 30.00 40.00 50.00

wme nde /2, ra..d'\'ou ~<osidu (f)trl:(.‘wuz,/
J}thbunfc ¢F au1aﬁ;;

CJ’I rowm.’l'o ‘fra,w.
s Shewnae po-r st4f,la$fon

T:ot-( &-0/715-



- -~
-

; JFile: ) D:\CHEMPC\DATA\ORANGE-Z.D
-  ..opérator:
© .pate Acquired: 3 Jun 95 12:59 pm
Method File Name: DEFAULT.M o, - . ‘
Sample Name: S HUILE ESSENTIELL

Misc Info: ST _ _ L. s
Bottle Number: 1 . (_b\s-\w'\\o.:\-toyx' —S(N'-“"o‘f‘““ )

H

Abundance TIC: ORANGE-2.D

5500000 4
5000000 -

4500000 -

4000000 -
3500000

3000000 -

2600000 -

2000000 -

1500000 4

1000000 -

500000 -

~20.00 25,00 30

4 |
Time -> 5.00 10,00 :15.00

@Iq(‘pw oJ‘a, r gLmmt ,Je [a_, fg.(,-l-l’arf r(_gl-_]u_ (ex—rén’e,ua i)
95""&"“— {?a_r ,Jf’s\tz'//mébm {(4&14'@14”4‘5 81(' C;,_u_a_{j_“_’ /m._r

]I | ch‘ﬁﬂs



File:
Operator:

Date Acquired:
Method File Name:
Sample Name:

Misc Info:

Bottle Number: 1

D: \CHEMPC\DATA\ORANGE~-2.D

3 Jun 95

12:59 pm
DEFAULT.M !

¥y

HUILE ESSENTI ELLES,
(j‘shn“hou {rmchouncc)

bundance

340000
320000%
30000q{
280000é
260000é
240000%
220000%
200000%
lSOOOOé
160000é
1400005
1zooooé
100000@

sooooé

sooooé

40000 1

TIC: ORANGE-2.D

[ el

I

]
]

‘ il | |
U LR Tl 31

L L§ T ] Ll T 1 L ¥ ¥ L) L] L] 1 L T L] N L L L

T | T T T
10[00 15.00 20.00 25.00 30..00

ehrgma_-{::fr&mmt A..{e« /a :{ra.cf?om— f&&(.’.s (tf-fenc_nc..e,}

t...‘.t-w—

1"6.”.&. ;fa.xr" /LJIS’LI {/cclllcw— r{(&.@#om—nca e,l” A-ha,/‘j_(r._ /ﬁa_r‘\

&/ Q%




COUCHE MINCE

DISTILLAT —1-—

+ableaw (Q) ‘ -

Ne PIC NOM TR % AIR

MONOTERFENES
1 o pinene by 31 0,018
2 myrcenea 7,97 0,134
3 3 pinenea 8,35 1,312
4 ¢ limonene 11,17 F7 4352
S y terpineng il.hq Q, 016
& terpinolenes 11,66 O,QDS
COMPOSES OXYGENES

7 octanal
a8 linalocol 132,65 0,197
9 citral 16,50 0,033
10 o terpineol 17,07 0,018
11 decanal 20,36 0,10
12 carveol 21,32 a, Q08
13 carvone 22,09 0,01
14 geramial 24,173 Q0,015
15 2,4 decadienal (E,E)
16 Jtetradecanal
17 2.4.9.11 dodecatrenal—;.& 10 trlmethyl




"

CHANNEL A INJECT 15/@85/95 ©9:58:34 STORED TO BIN #

-
<

8.35

L.

27
: il .37
. 713
24 .65
1
és.as
}_
| L3
o ]
43 .53
1E .45
B ’ 51,94

DATA SAVED TO RIN #

-2



. 15/@5/95 09:58:34° . CH= *A" ps= 1
FILE .. HETHOD .  RUN 2 moEx 2 Y gy

PEAKE .  AREAY ° ~ RT AREA BC
1 9.01° 3.18 253 o1
2 @.124 3.67 3065 of
3 9.018 -6 .31 441 @1
4 ©0.134 7.57 3303 @1 : ‘
5 1.312 8.35 32423 ot
& 97 .437 11.17 2407358 02
7 @.036 11.33 " 887 @3
8 @.985 11.66 129 91
9 8.332 12.14 8205 81 w
19 2.003 12 .81 82 @t :
11 9 .045 13.12 1117 @1
2 "@0.197 13.65 4871 01t
13 2.906  14.53 137 01
14 @.021 15.27 515 @1
15 ' 0.926 - 15.56 633 Q1
16 @.033 16 .5 821 @1
17 @.018 19.07 50 @t
18 2.1 20.36 . 2459 @1
19 2 .008 21.32 206 01
20 2.01 22 .09 241 0t
21 9.007 22 .37 172 ot
22 8.015 " 24.13 371 01
23 0.011t 24 .65 280 01
24 .@.028 . 35.65 704 0t
25 9.831° 43.53 778 01
26 0.916 48 .45 391 01
2 9.021 51.94 510 Q1
TOTAL 100 . 2470804

CHANNEL A C INJECT  15/85/95 11:01:14 STORED TO BIN # 3
I _



1]

l COLICHE MINCE
RESIDU ~-1i-
dak leou (10} .

E N° PIC NOM TR “Z AIR

MONOTERPENES
| 1 a pinene . 46,35 0,055
2 myrcene : : 7,60 0. 196
3 3 pinene ' 8,3 1,357
4 d limonens . : o111, 0% 93,307
] ¥ terpinene 11,27 0,037
1) terpinolene 11,65 0, Q07

COMFOSES OXYGENES

7 octanal
a linalool 15,72 0,348
: 9 citral 16,60 0,073
' 10 a terpineol ' : . 19,19 0,074
! i1 decanal 20,53 0,339
12 carveol ‘ ) 21,45 G, 043
13 carvone 22,25 0,068
14 geranial ' ; 24,39 0, Q32
15 2,4 decadienal (E,E) , 28,45 0,013
16 tetradecanal Db, 45 0,052
17 2,4,9,11 dodecatrenal—-2,6,10 trimethyl

10



FR R1

"CHANNEL A INJECT

(14705/95 12:45:24  STORED To Bin 4
~FI i | - o

8.37

11.03
13.72




-

!
L
!
l
1
|

i
i
!
I

" FILE 1,

PEAKS

DR N S, JCPIUI X, QN

METHOD @.
AREAY RT
0.018 . 3.16
@.171 3.67
.855 6 .35
0.196 7.6
{.357 &.37
95.507  11.03
©.037  11.27
@.007  11.65
0.008  12.83
8.056  13.17
8.348 13.72
0.01%  14.61
.04 15.38
0.841 15.65 .
0.075 16.6
@.006  18.93
'9.974 19 .19
0.008  19.77
8.339  20.53
9.007  20.98
0.043  21.43
0.068  22.2
©.835  22.51
0.032  24.39
®.063 24 .81
@215 27241
2.013  28.45
©.823  28.47
2.018  31.84
6.014 2.58
@.016  33.2
0.062  34.73
9.032  35.87
2.058  35.95
0.052  36.43
0.851  36.84
@.078  37.8
0.034  38.7
0.021 40 .42
0.935  41.6
9.072 2.58
B.666  43.77
0.019 44 .47
0.073 45 .41
0.037  46.17
100

14/05/95 12:45:24

RUN 2
AREA

318
2905
929
3319
23041
1621298
623
123
133
254
59061
317

686

698
1278
187
1251
135
5758
125
733
114%
523
546
1676
—. 749
387
307
230
279

tas2
. 538
287
B85S
866
1331
580
360
588
1218
11299
326
1245
626

1697561

BC

a1
01
et
@t
a1
@1
a1
a1
a1
at

a1

a1

b
il

a3
at
@z
23
01
o1
a1
@1

>
-

@3
@1
o1
*1

)

61
a1
a1

81
82
03
at
a1
01
21
91
a1
0z
a3
81
vl
81

INDEX 2

CH= "R"

PS=

- BIN

a4
|



COUCHE MINCE

DISTILLAT -2-
tableow (A1)
N® PIC NOM TR % AIR
MONQDTERFENES

1 o pinene

2 myrecene 17,466 0,037
I ? pinene 8,42 0,814
4 d limonene 11,25 97,3529
=] ¥y terpinene 11,45 0,05
& terpinolene 11,78 0,008

COMPOSES OXYGENES

7 octanal 9,21 0,031
8 linalool 17,82 Q, 403
9 citral 1é,67 0,08
10 a terpineol 12,0 0,011
i1 decanal 20,388 0,263
13 carveol 21,48 0,027
13 carvone R2,27 0,032
14 geramial 24,42 0,018
15 244 decadienal (E,E) 28,47 O, 009
16 tetradecanal C : e[S, 44 0,02
17 2,4,9,11 dodecatrenal-2,6,10 trimethyl

14




| 9724

QHANNEL A INJECT 15/05/95 11:@1:14 STORED TO'BIN # 3
i1 1 : : ' .
g’.’l'l @
: L 3.72
2L B
Z 8.42
) 9.21
i3.83




FILE

PEAK#

&"OCO'\]O‘*W-&-CDI‘\J“

—
—

L)

[ oM
=

D

-
DO W

J

SRR

[\ S ]

29
39
31

>
&

TOTAL

VN0 W

RT

22

72
66

2
e 29
o
i

25
.45
.78
24
27
83
N
.67
.44

-

2

67

o
i

85

58

48

o
I

57

34
47
74
81
A4

37
&

69

b e}

1. METHOD @.
AREAZ

0.012 3
0.148 3
0.037 7
0.814 &
@.031 9
97.529 11
0.05 t1
@.003 11
0.003 2
@.068 13
0.403 13
.006 14
8.067 15
6.93% 15
0.058 15,
0.98 16.
0.011 19,
6.069 19
0.01 5.
8.265 2
0.027 2
0.632 22
@.029 22
@.0t8
6.04 24
0.007 28
6.023 34
9.021 35,
0.02 36
8.018 37,
2.014 38
0.104 43

166,

s

15/05/95 11:01:14

RUN 3
AREA

287
3642
210
20064
766
2494982
1232
192
82
1665
9237
151
163
v52
1427
1271
261
1713
242
52
666
75
705
451
979
216
577
519
459
45¢
335

2565

2465926

BC

81
91
a1
a1
g2

g
=

23
@1
a1
D1
a1
81
91

w»
<

]

a1

a3
@l
o1

b
&

03
at
a1
g1
a1

~
[N

83
gl
a1
a1

INDEX



COUCHE MINCE

RESIDU -2-
"'&Llem 2y o
Ne FPIC NOM TH % AIR
MONDTERFPENES
1 a pinene
= myrcens 7.6l O, 0=
3 3 pinenes 8,35 0,856
4 ¢ limonene 10,67 B2,416
= r terpinene 11,11 0,045
& fiterpinolene
COMPUSES OXYGENES

7 octanal 8,71 0,041
8 linalool 12,76 1,18
9 citral 16,63 0, 392
10 o terpineol 19,29 0. 4535
i1 decanal 120,82 2,225
12 carveol 21,50 0, 3035
13 CAarvone 22,34 0,488
i4 garamial 24,46 0,189
=) 2,4 decadienal (E£,E) 28,51 0,167
156 tetradecanal Zh,O3 0,351
17 Z2,4,9,11 dodecatrenal-2,46,10 trimethyl




FILE

PEAKE

Vb WM~ D0aN0 0 b W -

[

DM
@0~

29

O DN O UL W

RT

22

72
b6
42

.21

25
.45
.78
.24

b
iy

.83
69
.87
44
.73
.67

24
.85
.98
.48
27
.57
42
.84
47
74
.81
44

b
o

6%

1. - METHOD 4.
AREAY
¢.012 3
@.148 3
8.037 7
0.814 8
.031 9
97.529 11
@ .05 11
9.008 11
@.003 12
8.068 13
@.403 13
@.806 14
2.007 15
. 0.039 15,
@.958 15
.08 16
.01t 19,
2.069 19,
2 .01 19
@.265 20
0.027 2t
0.632 22
@.029 22
@.018 24
0 .04 24
@.089 2
9.023 34
0.021 35
.02 36 .
0.018  37.
. 0.814 38
0.104 43

100 .

72

 15/05/95 11:01: 14

RUN = 3
AREA

287

- 3642
918
20064
C P66
2404982
1232
192
B2
1665
99237
151
163
¢52
1427
1971

- 261
1713
242
6524
666
795
795
451
279
216
577
51%
499
456
335
2565

2465926

BC
o1
a1
a1
ot
6z
ez
a3
a1
a1
a1

a1 -

21
G1
8z
@3
o1

ez

az

63
@1
at
8z
93
o1
@t
@1
a1
9z
a3
@1
a1
o1

INDEX

T
.

CH= *A" PS= 1,

..BIN

5

;3



‘

COUCHE MINCE

RESIDY. —2-

‘ableaw (12
N® PIC NOM TR % AIR
MONOTERPENES
i a pinene
2 myrcenes 7y61 0,038
3 3 pinene #8,35 0,834
4 d limonene 16,65 Bi,4146
S ¥ terpinkene : 11,11 0,045
& terpinolens
COMFOSES OXYGENES
7 octanal 8,91 D,041
8 linalool 13,76 i,18
9 citral 16,65 0,392
10 a terpineol 19,29 0,455
11 decanal 20,69 2,225
2 carvenl 21,50 0,305
13 carvone 22, T4 0,438
i4 geramial 24,46 0,189
i35 2.4 decadienal (E,E) 28,51 G,1867
16 tetradecanal ' _ : 16,53 0,351
17 2,4,9,11 dodecatrenal-2,6,10 trimethyl




it _ s

-

L ALOQR /S OR 1T A2 R .

INJECT  14/05/95 13:49:30 STORED TO BIN

CH= A" PS= . 1. ...

1

8.35

13.76

DATA SAVED TO BIN § 3



+

COUCHE MINCE

RESIDU -3~ ‘
+ak leous (13) '
Ne PIC NOM TR % AIR
MONOTERPENES |
1 a pinene
-2 myrcenes
3 f? pinene 8,26 a,513
4 d limonene 10,02 25,193
5 Yy terpinene
& terpinclene
COMFOSES OXYGENES
7 octanal
8 linalool
9 citral 16,37 0,359
10 o terpineonl 19,17 0,526
11 decanal 20,47 3,652
12 carveosl 21,45 0,659
1= carvone 22,2 1,442
14 geramial 24,80 0,388
13 2,4 decadienal (E,E) 28,43 0,515
16 tetradecanal ' g 36,44 1,624
17 2,4,92,11 dodecatrenal-2,46,10 trimethyl '




R3 - L (o
CHANNEL A INJECT 14/05/95 15:03:53 STORED TO BIN # 4
L - I % .
o
=]
‘I’— 3'--3‘_
i 8.26
) 19 .02
14.57
16.57
20 .47
22.24
>
2845
¢
o o 42.25
52T
mATA SAVED TR BIN & 4
14/05/95 15:03:58 ° CH= A" ps= 1,

FILE 1, METHOND 0 RN 4 ‘ INDFY 4 RIN o



FILE 1. METHCD ©. RUN 4 INDEX 4 BIN
PEAKY AREAY RT AREA BC
1 0.739 3.2 284 01
2 7 .462 3.73 2867 01
3 9.513 8.2 197 01
4 25.193 10 .02 9679 01
5 8.372 14.57 143 01
6 9.387 15 .41 118 01
7 0.35%  16.57 138 81
8 0.526 19.17 202 01
9 3.652 20 .47 1403 61
10 0.659 21 .45 253 01
11 1.442 22.2 554 01
12 @.388 24 .5 149 01
13 A.515 28 .45 teg 01
14 B.716 34 .73 352 61
15 2.668 T 35.94 1325 B2
16 1.624 36 .44 624 Q2
17 2.592 36 .84 996 02
i8 4 .615 37 .54 1773 62
1% 2775 37 .86 1066 03
20 1.101 38 .6% 423 @1
21 0 .497 48 .42 11 61
22 1.091 41 .57 419 01
23 2.834 2 .57 10389 02
2 23.748 43.75 9124 03
25 0.817 44 .49 3t4 o1
26 2.754 45 .39 1958 @1
2 1.346 46 .17 " 517 91
28 Q.552 47 .61 212 0t
29 3.722 49 .2 1430 92
30 9.661 49 .69 254 03
31 3.561 52.74 1368 01
TOTAL 100 . 38420



”Pbundancg

| 800000+

File:

Operator:

D:\CHEMPC\DATA\ORANGE-1.D

Date Acgquired:

Method File Name:

Sample Name:

Misc Info:
Bottle Number:

1

4 Jun 95
DEFAULT.M

B:46 am

HUILE ESSENTIELLES

(Couche wminee)

3400000é
3200000%
3000000%
2800000%
2600000;
2400000%
2200000%
ZOOOOOOé
lBOOOOOé
1600000%
1400000%
1200000%
lOOOOOOé

r

600000{
J

400000 -

E

200000{

10.00

20.00

TIC: ORANGE-1.D

|
30.

ML |

00

T T T T T T
40.00 50.00

Cl\(‘om&ﬂ,’c? (;ff.m»'\t e /J..

Og‘}éu.u.. 7l.ﬂ-r /9., -;lcchnﬁ'fwf. adt

d‘a,n;f];ef pas GC M S

a thon reside R

Jo, o cle mence




File: D:\CHEMPC\DATA\ORANGE-1.D

QOperator:

Date Acquired: 4 Jun 85 8:46 am

Method File Name: DEFAULT.M

Sample Name: HUILE ESSENTIELLES

Misc Info: e ; :
Bottle Number: 1 (COu.clne mince )

Abundance TIC: ORANGE-1.D

]
]

3400000
3zoooooé
3000000%
2800000%
zsoooooé
2400000%
2200000%
2oooooo€
lBOOOOOé
1600000%
l14oooooé
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ETALUONS EFFECTUES PAR CFG

TQ_L_JM donnank les TR
tar O P8

SLes dhalows ¢¢H¢ ohece s

| citronellml

TYFE D ETALLCN TR
d limonene 11,2=
f pinenes 9,04
a pinene b, 13
p cymene 10,49
camphene &, 79
a terpinepl 22,44
25,446
linalol 12,46
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CHANNEL
o

INJECT  16/83/95 @9:44:05  STORED TO BIN &
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CHANNEL A INJECT  16/85/95 11:41:24 STORED TO BIN & 5
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CYFiENE

CHANNEL A
I

INJECT

16765795 11:01: 84

STORED TO BiN #
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CHANKEL A INJECT 16/@85/%5 12:18:01  STORED TO BIN & 4]

DATA SAVED TO BIN # &




CHANNEL A
I
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IHJECT  16/05/95 13:23:33  STORED TO Bin &

DATA SAVED TO BIN ¥ 7
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CHANNEL A INJECT  1&6/05/95 13:55:57  STORED . TO BIN # s
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CHANNEL & FNJECT
I
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