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RESUME

Ce travail de recherche porte sur l'extraction et l'identification

des huiles vo!atj.les de deux plantes locales:

B...l::lJJ.:~~~.__(2..~~U:I.;.:~!L~ ct!.~ et

f.:L~S.:..ts_~.!tJl.~~_de.E 0 lia tus, H.

Dans une i.ntx"oduction générale, nous énumét"ons c1'abon:l Jc::,:,> raisons

qui nous ont. poussé i.i choisir un tel sujet, nous donnons ellsu:\.t.e uns

brève description des plantes étudiées, suivie d'un aperçu théorique sur

les huiles volatiles et. nous soulignons enfin ]' importance 6cullorn.lque

et I?ha.rl1laceutique de ces substances.

La partie expériment.ale débute par un bref exposé des mét.hodes

d'extraction, suivi des résultats obtenus. Viennent ensuite l(~s rnét.hodes

d'~Hlél.lyse que nous avons, pour simplifier, dét.aillées dans l'i\nne.xe 1.

Les .t"ésul tata des analyses nous ont montré que cont 1-<.'1 l cernent à

Plectranthus très

huile essentielle. Le composant principal de cette huile est J 'c)xyde de

pipé 1- 1. t: é nCl ne ((, 4 , B \li. ) :

Cette partie se termine par une recherche d'autn-=f; l)r-.i..ncJ.[Jc:!s

actifs dans 1.a p.lant.e Hubia cordifolia, L., cela pOUl" é.lll(.~.idet" son

usage très cépandu en médecine tradi tionnel1 e . Nous d von s n11 S en

évidence une présence notable d'alcaloïdes.

Nous avons donné dans l'Annexe l, quelques notions SUI" les méthodes

J'analyse que nous avons exploitées (GC et MS), t.andis tjue j'Annexe :2

a été consacré à la compos i tion chimique des hui l es es sent. ie lIes de

quelques Lamiacées déjà étudiées par d'autres chercheurs.

",',



,
3

I.INTRODUCTION GENERALE

L'étude des écosystèmes biologiques nous apprend,

i nd é nia b le, gue les pla Cl tes con s t i tuent un é l é In (~ Cl t :L n Cl .i s pen s a b .1 (~ d f:' l cl

plupart des c:haîn(2S 1:.rOl)hiques.

1'1 éI i s , cl e pu i s f (1[- t l °n 9 t e rn I?s, l' usa 9 f~ d (~ c e r t. a i n (= s p l ,\ 11 l: e s po \l l""

guérir bon nornbr~~ de maladies a prouvé gue l'import.Hlce des vé'Jétel11X

pour Je I1\o[l,je anim.~,L, et.: pOLIr l'homn)e en part.icuJi(~l-, est non seulement

alimentaire, mais aussi thérapeutique. Aussi a-t-oll vu que l~l médecine

t t"aditionnelle, dans l:OllS les pays du monde, exploit.e des pLant.es à

e [fet s ph)' S:L 0 1 O~I iCJ l1l28 pa t" t. ieul ier s pour gué r:i. r de nomb n:~Ll x maux. (":'l:>

1?l(>l)riété~; SOllt. dues à la présence de divers principes dc'l' ifs. un d

ainsi mis (?on évid(~nce des plantes anti-veni.meuses, des plantes

vermifuqes, anti-diarrhéiques, anti-mucostiques, st. i mu 1'-111l: es de

..

l'appétit, et~ ... [5,19,20,21,23,26,29].

Mais, étarlt donné que la médecine traditionneJle ne tient souvent

compte ni de ld toxicité éventuelle de certains principes act.lfs, ni des

effets néfctsl.es (lU déficients d'une posologie imprécise, 1.:\ rel~lH'rch<"

scientifique s'évert.ue act.uellement à mener une étLld,:' détd.i.ll~(> des

p.lant.es médicindles en VIle de la rationalisation (~t de:' j'opi'.,lllkl.!:ISi3t.i.on

de leur utilLsation.

Les princ'iG'(';'s .~lct..i.fs qui ont le plus souvent. n:,~tenLl l 'dl:l:,ent~i_c)tl des

che .rc:: heu r s S <) Il l:. l '2. sant h raqui nones, les tanni n s , l (7 S a J. c " l c./f d (;> S , les

irido~des, les phénoligues, les flavonoIdes.

Cependant, Hn domaine non moins important' suscite èlujùun:I' hui, ChE!2

hien c1f:' gens, un int(~rêt [Jarticulier pour les plant.es m(~dil.'ill~li('s: ("csl:.

(~elu.i des huiles volatiles. Ce domaine fut pendant longtemps né<jli'Jé.

C'est grâce au développement des indu~tries des parfurns,0 des cusmétiques

et de l'indust.rie alimentaire dont elles constituent la matière

première, qu'.il y a AU ,regain d'intérêt pour les huiles vu1atjles.

Au Burundi, un chemin long reste encore à parcourir dans ,l'étude

J0~ huilas voj~tilcs.

1'-1 ais l ct 1:' i C' h e s s e cl e n 0 t r e f l 0 r e e Il pla n tes 0 cl (> 1: a n tes c:' r.J n :" L J i:. LI /:' U Il

atout rOll!' llne investigat.ion poussée dans ce domaine .
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L'étude des huiles volatiles, dans notre pays, est encore à son

début. Peu (presqufô~ pas J de travaux y relatifs ont déj:l él:é effE.'ctués.

Ceux qui .intéresSlô.'rdù~nt notre région ont été e[f(~cl.u{;s l'un en· 1944 SUL­

l(~s' Labiées (ou Ldl1\i ..'1céesJ médicinales [.1.2], 'autre el) J.951:1 sur

l'Eucalyptus dives"

C'est clans Je

l:ype" originaire du Kivu. II 7 J

bu t de contr ibuer à l'étude des huile!::> vulal:iles

...

naturelles de notre pays que nous avons voulu rechercher, extraire et

analyser les huiles volatiles de deux plantes locales: .T3ub_La__ ~9~~ti!..!?.L~.~._!..
L. (ss~ cOI]_otricha, nom vernaculaire: UMUKAKA) et Plect-I.?.!:.l..t~us

~~.(::.f.9.)L~J:::.l:I::?_L....I:! .• ~!1_~?.!!! y._~!·n.a cu 1a ire: UMUKUYAN_G0t!.i)L~

Les dl.:'U x p1.:1 ntes, CJuan·t à e Il es, nous semb J..:-t ien tin lé n:'8S·:1 n t. f~S

d'une part. pour leur odeur bien que moins [JclrLicuJ U:n:~ Pl:. mO.lns

intense pour la pr(~ll1ière) et, d'autre part,pour leul- usa'y: r-ét)é'lndu en

médecine traditionnelle.

Par ail.leurs, dans la recherche systématique sur li) cUlllpositiun de

g.I_Ü?X~~._-S5-~.!::~U.fgLL~_..!__ J~: I.-éalisée au CRUPHAMETJ 1 ciel::; sllhsl.dlll.:es Ilon

[Jolaires Ilon c~n':'(lre ldentifiées se sont révélée::; ètl"(~ c1e~:. sulJSl-.';lflCC-_'S

huileuses. En out.re, cet.t.e plante esl-. souvenl: uli.l1Sc->'C puur les IlH:';1Il8S

soins que .!?er:.l..ta§_.-l~!..!.9..bKlora dont la fraction non poJail.-e (I:J:I.iPI·I:\!'IE'[')

avait mont.ré d~s subst.ances à caractère huileux

Toutes ces ralsons nous ont poussé à étudier la cOIlll?ositjon en

huiles volëlU.les de Rubia cordifolia,L. tandis que pour El~~~~:.!"_~D_tJ))~
1

.9!.~L~.liatll~.!....)i.,:,,' cette étude a été conditionnée par son odeur "=lt.traYZlnte.

C'est cert~int!ment à cause de cette odeur agréable qu~ les feuilJes de

cette plante sont utilisées par certains ménages buru!lcL,i.s L)()l.ll- le

concLi.t..i.(lllnE'nH~nt des ustensiles notamment ceux Iltil i sés pOUl' la

con:3C'rvat.ion des produit.s -làitiers .. '
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~
~ l an t -;- --.- .---.---.---------p r 0 pr i été s

odoriférantes
--_. ------- ---- -- -- -- -- -

* plant.e fra.iche :
- odeur légèrement

agréable
- dominance cie l'odeur
des herbes fraichement
coupées

* PJanLe sèche :
- odeur plus intense
- odeur de chocolat

-----------.----------------- -_····------l
US<lÇJes

thérapeut i.ques 1

'" 1 COlltl"e l'odeur
mdlsaine du corps

(P.lll"toUt. des ':l.lsselJes)
'" 1 .:! P,) Il 1- Les ( (~ mm ,-! s

encC':int",s (.:'L. 1·:,;:] felnme"";
èl l .1 cl i La ri tes .

... l Con t l'C-o 1(.: l H) i nt. d (~ Cl) l: é
*1- Contre certaines llIa.LëI­

dies de .la pc'au.
* 2 Con t r e _L 1 i n cl i 9 est_ i. 0 n
"':). co fi t r e .1 e K~~a s Il J U t" k 0 r

_._._--_._._-------._- .._-- ._._----._----------+------------------
E_l_e_ct.!--:..~n-.. Odeur agréable et Ut.il is(~e, à Cd li sc;;, de son !
thus de intense odeur, pour olndre les l'

_-[_-ç~ïi-a-t-·L-!_S,_tJ_· 1 ustensi.lf.'s ul-j :tisés pour .

_________.l. . ---l._l_a__c_ol~ ~~~t~_v_a~:._c_)r_'~ J_~~ :_~_ J
* 1

* 1.2

Informations livrées par les guérisseurs traditionnels.

Informations livrées par les guérisseurs traditionnels

et par le C.R.P.M.T.

Informations livrées par le C.R.P.M.T.

L:..-.1...:._S l ~~..:~l.t i._I2.~~t..i..S2.!) e t. écoqéographie des pl an t~::,s ~_L~9.l!~(='s_:..

l . 2 . 1. _R~L12l.~_Cor cl i fol i.a, L.

[{ubi9-._CordjJ..2Jj._~I...!...__~..:... (?st une dicotylédone faisant partie de 1 ">rdrr:~

des Rubiales et de la famille des R~biacées.

C'~~St. !lne pL:~nl.e essentiellement tropicale Edle sc:; I·rc.)ll\'t~

sous forme de Liane et elle p~usse ~ur'des terrains post-cllltu~aux

ou rudéraux et dans les 'savanes •.

1.2.2. f.J.~cj:.ranthus defoliantus, H.

Cette plante est une dicotylédone appartenant à l'ordre des

Lamiales et à ]a fami.lle des Lamiacées.
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C'est un sous-arbuste poussant dans la savanc:, ou Sllr des

tet"r3.ins post-culturaux ou rudéraux à climat méclit.erranéen

ll,],ll] .

J. 3. Théorie sur les huiles volatiles.__ • ._. • 0· •• • _

1.3.1. U~finiLiun...--- -_ - .__ __._-------_._..-.- .._,----

4,24,25,:28J

Les huiles volatiles sont des mélanges (,dOl"ant".s cll= cOlllF,osition

c.:lénéralement. assez complexe. Elles sont, ponr la plupal-t., cl'or:i'~l.ine

végé ta l (~, ma is on l)el1 t l es trouver dans les sécrét iOlls 91 d ndu 1-3 i 1-125

de cert".ains animaux.

Elles sont plus ou moins modifiées au cours Je la pr0paratlon.

Ces hUï. .Ie~; vu.lal.ilè:.,.; port.en!: le n0111 général d'il u i l f;' ses st:.' fi l.il:~ l les

ou simplement !:::ss~I!~_es. Leur volatilité les (lppOS(~ ,:HIX hui.l.es fixes

qui sont. des .IiriJes.

Sous Je llom d'essence, on désigne aussi quelql.le[o LS des

prad ui t s odo ran ta non prêfo rmés chez le végé tell, mêLi s pr(JVI~na n t de

l'hydrolyse enzymatique d'hétérosides (par exemple l'essence

d'amancles êlm(:~res). Dans la racine de Valériane f]"(ilChe. iJ n'ex:ist:.e

gue des traces d'huile essentielle. L'augmentation de celle-ci ~dr

dé.doublen":.:~nt d'esters fait apparaître l'odeur' désaqrédblf.':'. Chl~Z

l'ail, l'essence dérive, non d'un hétéroside, mais d'un dJ\llnO-acide

soufr·é, ] ',:d.Liihe , seul présent dans la plante fra:i:c1te, celui-ci

l~st décomposé sous l'influence d'une enzyme, l'alliinase, ,::n un

sul fox YLi e , .l' a 01 l i c :i. n e i don na n t na 1. s sanc e a II cl .i. S II l fur e cl 1 Cl l l Yle.

CetLe subst':.!lIC'e (~sL Iln antibiotiqLl(= capable (h~ I:uel- 1e

cl e d i ph Lé r .i. (' cc' l l d bac t é rie de ch ü l é ra.
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Sous l·act~on d'un enzyme (llalliin~se) ayant comme coenzyme 18 pyro­

phosphate de pyr.i.doxal ® , l r alliine est transformée en allicine :

00

1 H 8

~;"rf'J~
c.oo0

/
~/S-oH ..

O-~ 4fJJ}kr~~
o
t

~< .s"',5~ -f Hz-.B

:-,dfuAe

le pyrophosphate de pyridoxal Ilhistidine (acide amin~)
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1. 3.2. QIgl.~riétés physiques.

Les huiles essentielles sont généralement .li.quides ,\ .ld

t.empérat.ure ordi.naire, d'odeur al"Olllatique, rëlr.'e!IH:~lll: cCllorées qUdnd

fdles sont fraîches les essences à dzuJ.èn(~s: ('6111\(l111.1.11e f,'t

surtout de Matricaire, sont bleuesl.

Leur densité est le plus souvent inférieure ~'I celle de .1 ,
(O'd. U

à l 'except.ion des ess<?nces de canelle, de Girofle et de S d S S ct [ 1:" ('1 S •

Elles ont un indice de réfraction élevé et, le lJ 1us :-;ouven t.,

sont douées de·'.' pouvoir" r·otatoire.

i\ C2l1.1He de Leuc volatilité et de leur SOl.llhilj.té réduil·.f~ ddl1S

'eau,elles sunt: entraînables à la vapeur d'E~al.l.

Très peu solubles dans l'eau, elles lui communiquc:ènl: CE-~pr:?ndant leul'

odeur.

Elles sont solubles dans l'alcool, l'éther, la plupart des solvants

organiques et dans les huiles fixes.

Ces 11l(~1 anges peuvent contenir de.s subsl_ances chimiqu(~s à

fonctions divec";es: des alcools, des éthers, des alclébydr:::s, (1".'8

cétones, des esters, de lactones etc ...

Les consti.tuants principaux des huiles vola~_:i.les sont. d(~s

hydn)c:aJ:'!:1I.11·CS l..erFJén:i.ql~es( aliphatiques, mono E~l bic:yr::l il:!l.I(:~S,

parfois sesql.liLerpénj.quesl et letus dérivés ClxY',Jéné:5 (.J)c'c)ejl:3,

aldéhydes, cé t:ones l . On rencontre aussi dans les hllilc~

essentielles des composés acycliques: acides organiques ~ [0Lble

1"1'1 (~f orllliC[lle, acétique, val ér iqùe l, alcool s, al déhydes, cét (.)I)C'S

(méthyl- non1' 1cétone l, et su~tout 4es.dér ives arorna tiqu(~s: a. Ldé.hydes

anisique, cuminique, dinnam~quel, l?hénols et .leurs (~t.her!->

( th Y1'110 l , eueJ!2 no l , anét.hole h on, trouve enfin r:oumar l nes

(bergaptène, ombelliféronel.
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Les substances organiques communes à beaucoup d'huiles

essentielles sont les terpènes. L'unité monomérique dont semblent

dér i vés tous J es tC2rpènes est l'isoprène

monomère du caoutchouc naturel):

qui est aussi le

CH = CE-I'2

Les unités monomérigues se polymérisent pour former de différenl.es

structures géométriques à différentes odeurs. Des « terpènes

oxyçjénés » se forment lorsque l'oxygène est introduit dans la

molécule, qu'elle ~oit cyclique ou aliphatique.

Selon le Ilombre d'unités isopréniques engagées, on fait,pour

l es te rpènes, l Cl c J .:lSS i f iea t ion suivante:

Noml;~-e-cl-'-~-n-i--;~~- ------C-I-a-s-s-e------.----F-o-r-n-lUï-e-b;u-t-e--1
isopréniques

-_._------------ ------_._-------j----_.
2

4

6

Monoterpènes

Sesquiterpènes

Diterpènes

Triterpènes

i
!

i

/
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1.3.4. Biosynthèse des terpènes.

Tandis que l' isoprène nI existe pas dans la nature f et·
ni est produit que par la décomposition thermique de p. e. le
caoutchouc naturel, l' unité d.e. LI isQp~ne biologi.quement actif
duquel tous les .t.e~p~n§s· semblent... être.dedults,· est le pyrb~
phosphate d' isopentényle (PPI) , lui-même produit de 3 u'nit~s
d'acétylCoh.

+
B-ketothiolase

../COAS:

enzyme~condensateur
CH

3
COrv SCoA

acétoêcétyle-CoA

CoASHOH
1

?H 2 -- C -- CH 2CO/VSCoA
1 1

COOE CE.,
..J

réductase

7
NADPH + H E8 1\ADP G)

B-hydroxy-B-méthy1slutaryle-CoA

OH
réductase

CE
~ \

1

C -- C::~. -- CHO
1 L

1
;;-=--~

NADPH + H \.3J ElNhDP

CiL

0:1

1

ATP

\
}~i.nase l

CH
2

-- COOE

acide mévaloniaue
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OH
1

C - CH CH
2

- 0 -
\ 2

CH
2

- COOH

5-phosphate de mévalonyle

ATP 2EE> ADP
Mg t.L _

kinase 2

o
Il

P =

OH
1

CH] - 1- CH 2 - CH 2 - 0 - Œ> - CV
CH

2
- COOH

pyrophosphate de mévalpnyle

P 0-

1

oG

CH 2 - 0 - ® - 0
o - H

~"--.-/J

lJ1PP

le
o

o
Il

C
li /Î
li 1 j

P ~ ~
1 8
o

8 ü -

/~

!~

o

pyro~hosphate d'isopentényle
(IPP)

[ 'f\v9, 0
1

. 1



~~ ..0 -. ®~{~ ...

pyrophosphate de diméthylallyle
(DAPP)

En couplant l~s unités IPP + DAPP on obtient le pyrophosphate
de géranyle. Celui-ci sert de produit de base pour la forma­
tion des autres terpènes. Par addition consécutive d 1 unités
DAPP se forment les sesquiterpènes, les diterpènes, etc. jus-
qu1au caoutchouc naturel, qui est un polymère. .

5 e.d 9~ f-br...f ;'/..e.s

J)~~fè~
•

+x c ®®s



13

1.3.5. Les différentes formes de monoterpènGs.

à. acycliques p.e. le myrcène (très répandu p.e. les pins;
odeur de la térébenthine)

b. monocycliques p.e. le limonène (pelure d'orange, le ci­
tron) odeur d'orange.

I~\ 0[ Li\ \ :>-

1

1 ~ \

)(~ A
1

L

c. plusieurs formes bicycliques

. \p.e. c-plnene

c-thujène

le pin
oàeur résineuse

le pin (en àe fêibles
concent.rations)



,
car-3-ene

14

les pins du Portugal
odeur résineuse .

d·

le camphrè

tricycliques
p.e. le tricyclène

odeur int.ense
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Bon noml>r(~ de dérivés oxygénés des ll\onoteq:)(~nes et. c!l-:S Sf~S­

quiterpènes ont llne odeur intense, et, sous [orme d'huiles

essent.ielles, ()nt une importance économique c()mn\(~ l1Iatiërr~ première

dans la pdrfl.lmer-ie la cosmétologie ou cornille dddil.J.fs dans

l'industrie alimentaire et dans l'industrie pharfll..)ceutique.

Eri d (':.'110 J"~5 cl!", .1 eur saveur ut i le pou 1- J',~ 1 i. rm~n l:.d L'j 1)11

1 1. q u <) r i. s t (> 1- l i;~ , ces é FI i ces 0 n t s () U ven t, à [a i Il l e d (1 S f:~ , li r1

st.imulant fdvorable sur l'appétit et la diges\:.lün.

Lr::,urs fréquentes propriétés bactéricides sonL e:\pl.()lté;O·:~ tH)Ul-

l'IlY'::ljènC' alimenlaire dans les pays chauds.

L'emploi des drogues à essence en thérapeutique est. 1.i.é ~1

leurs propriétés pharmacodynamiques.

Parmi les plantes à essences se trouvent des

- d n t. j. sep 1:. i Cf lll~ S agi s san t sur .1 es v.o i e s l'es I? ira t. 0 1reset les

voies urinaires

- eupe~tiques el carminatifs

- stimulants du système nerveux central

U1n i s, Badiane)

- stomachiques (tvlenthe, Mélisse, Verveine),

- dflLl.SpdSlllodiCjues (Camomille)

- choJérétiques (Romarin, sauge)

- 'J '':~ r 111 i. f U ÇJ e s

r~0uJsifs, rubéfiants (essence à téré0enthinel

- d n t i sep l: i CJ U e s c i c a tri s a i),t s

stimulants'du cu~r chevelu <Romarin)

- ~ntijnflamll\atoii~s (à~cause des azulènes)
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Il. PARTIE EXPERIMENTALE.

Après Id récolte, les plantes ont été séchées j .l'air ambiant

du laboratoire à une température variant de 24°C à 2BoC.

Cependa n L-, , avoir ccinsta té que la pl,3nte Hubl.::l

.1"

·1.

~;:,q_!.""d i !~J_U"~~_!._.).::',~. ' .le ilia té 1- i el séché dégageait une ud<:"ur [.. J Ul-:'i Ill:.c:'nse

et lél;:Jèrement différente par rapport à la plante fraîche, nous

aVO!lS consacré un échantillon frais à une c'l.nalys(:' i'i IJdJ"t..

AP r è s (::' nviL 0 n 1.5 j (> urs desé chag e, l (-~ spI a n tes son L .L é dU,l tes

en poudre dans un mortier.

1J~_1_.__li:~.t_!:_a c t ion et a na lys e cl e_§_f1.!:1..i -!...~::'_§.._!.~§.§ e .Q,L.!~~_Ll.~~ .§...:.

IJ__~ ~,~L~~_ é t h ü de s d' ex t .lac t ion. r 4 , 9 , 2 4 , 2 5 , :2 H J

Parmi les méthodes les plus couramment. explC)it.é(~s LJOllt"

extraire les huiles volatiles du matériel VérJc2t.:l.1 brut: ('L tons

spéc ia l em(~n t :

~_._... _I;:,I_l..~X~Ü~J~_en_t· à la vapeur.

Ddf1S cct~L:i:~ mél~.h()d(=, le matériel végétal est.: 1.~.l'dVerS(:~ L'dl- lIll

COlll"êlnt. rdpide de vapeur d'eau surchauffée (10:,"'(:>.

L'huile volatilc:: est entraînée et il se forme I.lne pha.se VapeUI"

III i x t (:' (e d Ll + h 11 i J. e) qui sec 0 nden s e cl ans II n 1.- é l r .i q c~ 1." a 1.- (:.' li l' et gui

se rassemble clans un récepteur (Fig.ll.

Ce dist.illat. est ensuite extrait de façon continue par un

solvant de cl(~nsité 'plus grande (ras nécessairement l que l'edu, pdr

exe~l1lple le CH:;,Cl 2 avec un point d"ébullilion de 37"'(' (t'j'J.:!)'

On peut aussi fai'ré une simple 'extraction (non ('(.nt.:JrHlt'J

liquide-liquide à 11 a ide .d'une.:ampoule à décanter, lll,US l~.l (HI Cir:Jlt

s'attendre à des pertes plus ou moins importantes (tant

quantitalives que qt~alit:ativesl en huiles cssentiellc~s.

_:'1.. '
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FIG.1.Montage pour l'entraînement à la vapeur.

I.Système de chauffage

2.8ëllon contenant de l'eau

3.Tube en verre

4.Tube en verre (ou un tuyau en plastic)
pour la conduction de la vapeur d'eau

5.Ballon contenant le matériel végétal

o.Réfrigérant

'.Récepteur



, .
;

~
~
1 1
1 1

.2. Il 1

I
l 1
1 1

~~ ~
1 1
1 :

~

~
~I

1
1

~-"-1

FIG.2.Système d'extraction continue du- .. ..
lRt ( huile essentielle + eau)

solvant de densité plus grande
gu~ l'eau p.e. CH Cl avec un
pOlnt d'ébullitio~ d~ 37.C.

1. Bellon contenant le solvant

2. Système de condensation

3. Flacon spécial contenant le distillat
(huile essentielle + eau )

4. Distillat huile essentielle + eau
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.~~..•_, __k..'_~_~I:~.!-:.~_~.ê...i ()..Q~

La mé thoc1e cons iste à exercer une pres s ion sur le ma té J:".i e l

végéLal. E.ll(~ est utile pour extraire les Ilu.ilcs voldt.iles

C'ontenuc?s dans les çJlandes sl)us-él?id(~t·III.i.I.IUl"'S de':;, 1.;'.",'1"1';(,'8 des

oranges et des citrons.

~._Jiy~~};gsll..:~J_.LUi~~il)~

L'e.:nl el:: le matériel végétal sont llllS clans un rnème b.id lon, te

t:out est purLc à ébuLlition et. la vapeur mixte est cond(~llsée et

recueillie.

[,d 1ll(~·t:ll(lde est surt.out utilisable pOLll' 1es 11I.1.i.1 ':'l'; st.:i1:>li=':":' d •.lI1S

un miJ if.~u It~'Jèremef)t a.cide.

~:L_ ...J~.!iiJ~~gX a.9.~~

Dans cette nll?thoc1e, un corps gras (.;lxonge) se sat.ure

d'es~:ell(.:('!.S lorsqu'i.l est mis en contact avec .le n1dtérü"] véIJéti'll.

Le corps gras est. f~nsuite épuisé par l'alcool absolu (~l:. r:',e solvdnt.

est évaporé sous-vide.

!:':......__~=1(~.r.?--.~_~ ..+.g..!:!_~iiJ~cte par un solvant.

Le ll1d.tér.i.el vé9étal est. extl-ait pdr un <:;olvdnL vuJatil

(a lcoo l, benzène ou autre sol vant) à chauel. L' évaporat il)n du

solvc1nL dunr1f.:~ lIrl résidu (= Il concret Il ).

Le " concn:~l: Il est traité à l'alcool, le mélange est (:'nsuitt::'

refroj.di ~ -5~-lO° C.

[, (:' l' r li C' i [J i r 0

ej 1 .LIll l n{, 1:'·::11."

les Clres et les '~Jraisses à

r .i..Ltral'. .i.ufl ou· par décantat..i.un, J 1;:' S l.l r Il''1 ',:) l' ,'1 Il 1

(~S t

concenl:. L'é se)lJs-vide.

()n ()bt.: i en1:. une hLlilf~ liquide ou serni-licJl.licle (:::. .::tbsl)ll.l Il),

soJ.ubl~ dans .l'alcoul et. satur.ée en substances [l,ltur"el t<:~s.

Méthode exploitée:

Dans not.re t.ravail:, nou.s a'vons exploité la prerni(~re nll~·th()c1e

à savoir l'entrainement. à la" vapeur qui est. gélléL·-.'Ill~m(-'ltl 1.., I:'lll~:

'.
utilisée. Cette méthode présente en effet plusieu~s avantaye8:

E.I Je est efficace pour séparer toutes les subst anees L~)(~l1

solubles dans l'eau et qui ont une tension de vapeur notable vers

ll)O'~ C
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- Les bULles sont. vaporisées à Ull(~ l<':'IlI[.lél-dl:lll'C' .lfdJ·I-lI:'Llt-(~ cl

.1 eu rte IIIp é' r ,'1 1: u l"f~ cl 1 r~ bu l lit ion no r ma l e

L,.'! IIlt~thode est. équivalente à Ilne c1istilldl·.l.on sCIlls-vide

ëllulS <:ju'(:'IJJl Sr,' fai.t. à une pression not"mdlc: (il 12St mèllll.'? possJ.LJle

de f <1 1. l'!::' un(~ 81Ih.\ .i.lncl Llun)

La COln[:Jos.i t.ion de la vapeur est CI) n st.êl n t e I~:'\ l: c' sI:

:incl6pend<lTll c· de:·' la composit.ion qUélnt..i.t.dt".lVI.:' de:: l' ilUl li:'.

Ld C'ompClsit.i,)ll du distillat dépend uniquement de:' 1.0:1 1'1"·(·.'·';:'::I'..,n

partielle des subst.ances ( non misciblf~s ~l l'I.~dlll vc:Ltl i I,.'s:

Loi de Dalton;

f' dP 1 .;. c! P 2 + d P 3

où P - pression ~tmosphérique (pression totale)

clP - pressions partielles des composants volatils Je l'huile +

pression partielle de l'eau

Il . L • :::. ~!;lJ~!ct.ion proprement di t.e.

Pour Id raison énoncée au paragraphe Il.1. ] 'extt-",ctl.on .:l

I?orté, pour !3..L.l.~)":!:..~_C;:.2.tdifolia,L. sur un échdllL.il.loTl fra,ls el: SUI' un

échantil.lun séché.

Nous ,",vons, pour simplifier, adopt.é la no\·,ôlt.··ic·n SIlJ.V;:IIIt.e:

HCUIUJ.J • D

RCUR[J~ . [1

l::c.: hd n l: .i 1.1. on f ra i s de ggb ia_. CC2F...ÇI.Lf.Q.LiA.!.... I~.~

E<:' ha n 1:_ i 11 Cl n s éch é cl e Rubia Cd rd i..f:...r:~.L~..9'-L_J~

d • _~~I f) (:J.~:~_.2J2j.s_~toi r e .

Dans un ballon de 3L, une masse donnée (précisp.e c.i-c'l[!rt~s) du

llld h~r ie l véqétal est traitée à la vapeur cl' ec'lU

surchauffée (105~ C) pendant 2.heures.

Le distillat.· est condensé' et recueilli clans 1111 ballon d'UII

lit r e r e [ roi cl i cl ans la' 9 i ace (v0 ~-r Fig. 1 ). Ce Li i s t-. i .1 l il t ("' s 1: e Il S li i t r::'

exLrait. continuellement. pendànt 2 heures avec le dichlor()Il1C~t.Il,:lne

(voir FiÇJ.2J

f\pt-C::-S s(~C'hage sur du sulfate de magnésium pendant Id llUlt, Il"

solvdflt. est. ê.linüné par distillation sous-\,'ide (l"("!Ilr.lÉ'r ..{I.l1l·(~· clll
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bain: ::'UQC}. L.cl frdction volat;ile obtenue est conservé(~ SilUS ,.:lzot.e

[1 -:[8"'(:.

b. Résultats obtenus.

~-l-;-h-a-r:~-l.-[(-)-rl---!.----M-~ s s <= cl e ~a s s e dei a -·..-~ ..~·~~~; ..~~~:~l~-- r--~~';~ ~(~~~~~.r:~ n~1

l

i . 1 J 1 é c h d n t i l Ion v 0 1. a t i l 8 (J h 1: c n Il ,::. ('J) 1 ( ' .. ). 1

( (J ) 1

f·-·------- ......-..-..... -....._._- .--. '"'c''' - -._--._-... - .. -..--.-...---..- ------._-...-- ...- ..-- ..----. -'-1'
1 HCORD.L.D ~b 2xio--' (l,OU:.:!
11----· ------ -- ---------- ---- ---------.-- --- ----- - ---..---.-
1 RCORD2.D 320 llxlO- 3 (l,OUJ

I·-"~·.;-;;~~-;~-~~~;--"·---.-------.. -460 3 ~ 68 LI , 8 i

L- .__----'- ..__._....__. ..._... ....__.__.__J

L'analyse de ces r6s1.11t.at.s montre que, C\.Jfll.l·,:li.rClllen\'...1 1':1 f·\LHllv

.t·L(~_c:_tT..~!~.t.]:!.':!_~_ .._.0.~~J_q.Lj.._~1_t.!:!..:?....L..._Ji~....!... Rubia cordifol iaL__~_~_ a un Ct>n t.ellu en

volatl.1s l·:r·f.:~s [a.i.bJ(:~. T,'évaporat.ion du solvant (CH,;.C.l,,) ne laisse qu'une

t.:ouche ext:r.irnement mince de substance attachée ,\ la E.lce int(Sl".i.'?Lln~ du

récipient un ballon conique de SOml) .Pal" contre, nous ':'l\:nns nbtenll

,
"

v () l i\ [- i l c'

Dans l(~ buL d(~ comparer l' extraction cOlll~illue:: (Fl',J' -.: i .:111 CfI .../: l, (~t

.1 ',exlract.:i.nn lIon continue' (ampoule à décanter), nous élvons 1..)t·'.~FJdl·(~ unf.:'

hui.lè~ volat:.ih.~ (PDEFOL2.D) par extraction du disti1.L:-.lt SlUv,,,nt t"(;::

dernier pnJcédé (non continu: dans une ampoule à décanl:er) NC.lllS avons

destiné cette huile (PDEFOL2.D ) à une analyse à part.

D'autre p':lrL, .la fraction résiduelle de HCOR[)l.fl c~;;l l)rosqlLi,~

inodore tand.i.s que. celle de RCORD2.D a une odeur de (~hocolar. de SOUt"CI,?

lnconrHle.

Il. 'L. J. 1:')_c~_~ ]~2~\.(~~'i._(~L':" a n_~l.Y.§...~~. L6', 7 , 1 4 ]

L('l:-~ hui 1':'8 essentielles éLant composées de sulJsl:.HlCes V.:·L1Li les.

,., 1 Je:':> sont drvllysecs pùr C'hronlatographie en phase g':IZ(~LlSf:? tCC) :':;lIr des

c.:l)1()[\11E'~; (:aIJill;.iin:~s (diamètre-int.érieur de 0, :,-(J, 2 mm; J()n'Jlli:.~lll"

2 :1 - 5 Ufil ) PSOT (" f LI S e d s i.l i caopen tub u l a .r " 'Z: col () n ne s t II b LI 1. ait· e :,

UllV(2rt(~S, en s.tl.Lee en fusion) (Fonctionnement d'un chromatograpne:

voir Fig.3, ANNEXE ~).

..'.'
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!"I cl i s cet t e a Il a .1 y sepeut: s' a v é r e r compliq li é e l 0 l S que l' e s serI (' e a li n E'

composition complexe. Dans ce cas on essaye d'cd)tellir d'dbord I.es

sp(:~ct.J."es dl:' masse des composanr,s, et de d(;.'Lennlncr .les Sl-l'UctUl'CS pdt"

compal,l..lson c1"?S sl)e".'tl~es de masse avec des SI?f.:'ct.t·es de JlldSS~ cli~

réf ère n c (~ .

Sill\u.ll>jn('menl~ (In détermine les indices de ['U\!,ftt.s CJui S'"'I\:" L)I.-f'~S(Jl.lf:'

dc);; cUII~;lr,irll(~,~; 1:)hY~.I(IU(:!S l.~dractéi"ist.i.l:lUeS de~ ";lll.,:->LdrIC(c~s VldCiL.L.les. (lll

parle de (~hrC)l1ldl::ogl·apI1i.e en phase gazeuse couJ:.'lé(~ ,~l ld Spe(~I."I·,.J1I1,:'I:l.'i(,: de

masse IPig;5, Annexe 1).

L' icierILif"lt.::dtion des substances se fait exclusiveJllf:'~nt: l.ldt- ,;lnalyse

spectromét.r-ique. (Fiq. 4, Annexe 1).

Les détails d(~ C(~S méthodes d'analys(~ sont donnés dans l'i\nrlexe 1.

lL ~._.. :.!_.•_~__._ ... .1 ~ ~::. !~_':.I..r.~ ~~~Jy _:;)~:_~~_

Les analyses ':lJ1t. l?ùrté sur les 4 échantiJJ()ns:F«(::CIL~DI.I), nl'UH[J2.CJ,

PDEFOLl.D el PDEPOL2.D.

a. 0._[.!.'~.ÜY!?_C:~":?__J2~E __ÇC

Appa rei.l.l a~Jt~ et mode opératoire:

Les analys~s ont été faites à l'aide d'un chromatogaz VARfAN 370U,

pourvu d'une ('U] onn<'.' car;Ji.llaire en quartz (lùll<Jl1Cur: ]{)m, di'-:iI1H~l:n.'

(J , 54 mm) d V(C~C cUlI1me phase sta tionna i re l (~ pu l y-dirné th Y les i 1,..1 .>:dne

(é[-JdJ.SSI:?lll· cle.ld cuuclIC=': 1,sfilll), et d'un clél:(:(.:L(~~llJ- 1.".lD ~ul·f,:il ..:(-_' d,,~~

l)lCS = concentration).

Ld t.eml:)(:?ral:ure a été maintenue à 220'~ C puur l'injecteur eL Ir:,

détecteur, tdnd.ls que pour le four, elle était pr()gl-dml1lé(.~ d(~ JU"'- 22W'c

à un t.dUX d' éWcr<J.issement de 3° /min, puis isotherme à J2[)'~ C F)(?ndant 15

nu n .

Le débit du gaz-vecteur (He) était de 3,5ml/mln.

Opération:

On écbant:illon clf? [),5fll d'urie solution de 1ftJ. d'IH1J.lr:o c:l,:ln;,c; 2::dJ}<1

de CH:tC1 2 est jnjecté' avec·.une série homologue d'hydrocarbul-cs ('(,-C'~.o

(r-éfét"ence) •
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D. l\.~~~l) .x~9~.:3._..l-~~:!l~._.(.;_l~ .:-:..tJ_~_

Appareillage et Mode opératoire:

Les analyses onl". été effectuées à l'aide cl 1 l.W cIH·(Jlni"d·.o'~)dZ HP598U

I:JOl.lrVll d'une colonne cal?illaire en quart.z (longueur:JlJrn, dial\H?tre:

(1,3 2mm) a VF.~C comme phase stationnaire le pol y-d iméthy l ph(~ny.l si loxa ne 5'l;

(épai.-sseur dc~ la couche: O,2}lrnl, et d'un détecteur sélecL.if de masse

HP5970A ( un Stlectum(~~l:.re de masse quaclrupolel.

Nous avons égulement maintenu la t.empél"l'lt.llre .'1 l:: li " (' po II r

.l' :ln')ecleur c·?\". le ckd f~cLE~Ut' tandis i1u'elle ét.ai 1:. FJl-(lr~J1'arl1lllé(! de 3U"'-:.!:lll'''I.'

à un taux cl' c"lC'cro.i.ss(·~rnenL de 3'~C/min, puis isot.hen1li:.~ ,~1 :!..'tl"'(' j".J,,·nd;lJ1t

lOrnin, POUt· 1.':' four.

Le débit du 'Jaz vecteur ( Hel était de Imlimin 12t. l'(::ner~Jie de la

source était de 7(1eV.

OpéraLjon:

1)1.l d'un(~ s(.l]ul:ion de ljll d'huile volatile ddns :J.(H~l cf(, CH::!Cl 2 (.:·st.

inject.ée.

D....:_~ l3.~sutti3l·.s des ana lyses.

Dans (..:t~ paraçJ rd plle, nous donnons, pOUl' l (=:s 4 éc ha nl. j l 1()fi s, .1 Co's

C'hromatCJgr~dl1l1neS réalisés en GC couplée à la fvlS (GC-[VlSJ cllllSl que

l'identification des pics.

Cett.c:~ ident.ification a été faite par comparaison des indices de

K (1 v ~~ 1: s (:' t cl e s S [H"' cl'. r es cl e ma s s e a v e cIes don Il é (:> ~; c.1 e sui) s L:l Il c: '" S cl c:,

La composition centésimale a été faite par intégratl.or1 des pica a

1 1 d id e d' UIl PC, cha nJé de programme NELSON:

Pour ca.lculer cett.e composition centésimale, on pn:~~:n.lrnr-:' ':1\.1/::' la

):'épCJtlse du clf~tecteur est la··même pour les d.i.ffét"elltc;'S SI!!:JsL.1rK'f:S

const.itudnt l'h~ile.
. " .:,

/\in:'3.1, Li C'ollcentrati6n rel'ative cl' une subsl:.ëln l :'(:' ddllS L' hu i.le f!Ht..

dé te J:mi née pa r c(jlllparaison 4e l a surface du pic cor respolldd n l, cOl V(~C

la surface totale de tous les pics suppositioll n .... o Lout ci fai.t.

curt'eete car la réponse du dét.ecteur n'est:. pas une CUflstclnt.e 111.'11.8

dépend de la structure du composé sous étude. La mét.hode est

cependant fiable pour le cas des huiles volatiles).
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Pi.c

;-:1. l

.::'1. :~

He

( Ca, C17' •• )

He

.IJ
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x

Té t. '':·le i 1J. 0 r(lé thy l ène

Hydrocarbure

IJydrocé.Jrbure

Xylène

E l- h Y let 0 l u è ne

Formu.l e

CH3

Cont':lmi n;"nt du

solv.:lnt

solvdnt

Le nombre de cdrboneS

aét.é déterminé

La posit.ion peut

è t 1- e Cl., m. 0 U P ~

powr le 2è groupe,
La l?usJ.tJ.I.:'ll du

su1.lstil:lldfit n'd jJ.'Is·

ét.é détenn.lnée

Non ide Il tif .i. é
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Fu nnll l,:.-·

@-CH.,

~()H
~I)H

/VvCHO
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s(.lvdnt
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18 '/ Inconnu --------- 14él3 l U,

1 f) ';, l n(~·()rlrHJ --------- 15UO .1. .),

LU '5-ca d .i n è 11 e 1520 \.l , :2

x Nu n .i r.l c:' n l: i f :i. é
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file Fonnule

huvàls ('::. )

benzène

Tuluè.ne

Acétate

de!; deux

groupes-CH)

est indétcr-

0,1

U,9

Url

trace (\n,!.)941

949

758

753<V-CH3

l PycH'/\J 1/
o

2xBJ-2xCH 3

Un t.r:i.méLhyJ- fi
3
C

benzène

Un tl-iméthyl-

dl isobu ty 1 C:è

4

3

2

:1.

m.l née .

5.

6.
u Cl c~ L hl' ItolLJ~nG }

Un e thy ltoluenB

")-x U,4

() , :2

Lod positilll\

clu groupE'

-c 2H5 (~i3t.

indéterminée

7. p. Cy'l11èneM( ou 0:,
p.diméthylstyrène) 1073 trace <':0,1)

8. p. C.Ylllèll -[{-al

1163 1 , ~

Y. Alrléhyde cuml-

nlque

CHü
1233 0,4
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lU. l sopipé L°l. ténune

Pip6riténone

Ox yd(~ de l)j LJé­

t°.i.Lénun(~

.1274

1316

1342

U,9

LH\, l

..

Il.4. Discussioll des résultats.
____ • 0 _ ••• _. ._.~ _

L(~s dll.:llyses précédentes nous ont..: renSel.IJn(~ SLlL- La CUI11l)I.)sitioll

cl e s [ r d C t i li Il ~3 V 0 .1 a t. i .1 e s des 4 é cha n t i l l (1 n ~; ([{ COH D:I. • LJ , Rl' Cl r~ J):! • [) ,

PDEFOLl.. D. el~ f'DEF'(j[,2. D.) • 4''3

r-l.u,; d 1,ldl-L le xylenf~olc.'. n~

frai.s ( [{('l)[Œl1 • U) Ile semble contenir aut.rE! des

hydrocarbures.

gL!.!L~.é~".,_~,;~?_~·~LLt<21..i.~..!..1. séché (RCORD2. 0) cont ien t, en Fd us des
hydroc:arLHlr(?s, des a.lcools et au 's s i Cl u e 1CJ tl e s a l Il é h Yci es) Cf u i

semblent .1 ihérés pf-~ndant le séchage. (La plant.e con t..i..fên L -aussi des

dit,eJ~pi='II(':~; et. encore une fois de l'éthyletoluène : H?C~~~'2H5)'

Par ailleurs, le contenu en volatils est tt'ès faible pour

cet t e LJ l a Il te:

le n~nclernent: de la distillation à la vapeur est, de 0, 002::i, (2mg

de sLlbsLancl~s volar.ile.s ,pour :96ç[ de rn'alériel véqcS['..:d eL l.h:

(J,OO] subs t:a nces vo lat i.1 es pour de rn ..1 té LOl el)
, . ,

respectivement. pour HCOtWl.D ',et. RECORD2.D.

COl1l/)[-e tenu de ces analyses, )l~!.1.~ia__S:_(?E..t:1),K.0,_L~,~!L._.h>_, .._ ne semhle

pdS contenir d'huiles essentielles.
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Nous avons lK1ussé loin nos investi',)atioIls en fais.:tnt ries

analyses (tolJ)OlJn,; pal" GC-MS) de (j [nieLlons ohtenut::'8 PëH-

chrümaluC:II"dphj(·} ~;ur' col.onne (adsorbant. sil i'_~dqe:::] LJ(()60-LJ,~(JOrnl1l,

diamÈ't.re d(-~s pores 4n01, système éluant: Benzine de pétrole-élcét.one

(9:4) ) d'un (~xt.ri'llt de Sllbstl-at à l'éU\cr diéthyliCjue ll'i:'s I)Ur

stabilisé avec 7 ppm de BHT-Merckl.

[VIais, er1con:~ IHle fois, toutes les 6 ILact..:iullS ne cnnter1dienL

princil)dJ.en\l:.~nL (lll'? des hydrocarbures ( VOlt" .l.i-;'''' ('hl"(,rn;'lt"('gt'olllnll.:'s Cl­

apr(~s), 1'.'\" (!Lëii(:~rll cle composition presqUt: (~OIIi'>l'..:'I11Lc. f'Jr.)l.I~ Il',;J\'UI1S

pas id(::ntifieL ces -l1ydrocdl-bures parce qu'on IlE~ [.. eut. L:llr't' ('t::'la qllE~

par COl1lEJi-lI~a:ison di.,-ecte avec des substances de réfét"f:llCE'. Comme c(~s

produi t.s n' ëJL)partiennent pas aUx grandes classes de subst.ances

ae t.i. ves (al Cd l 01 des, anthraquinones, lIavonoïdes 1 etc ... ), fIO\lS

avons cons.lCléré que leur identification n' apporteralt rlf~n d,~

fondounent..::d.
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une Eri-.wl:.Lun vu.lê-ltile non négligéable

disL.iJldl.i.Oll d Id vcl[Jeur donne un rendement ck O,8~il (J,tJBq d'huile

po U l" 4 () () q cl e fIld té rie l ) .

Llalld lyse de cettc~ fraction volatile a montré Ja [Jrésence d'un

Ja J;lrésell'_'(~, pdl' urdre décrolssant d'impl}[-l:":lnce (.~;),

d'oxyde cie vipérit.énone (64,89-,;)

de ci.s-?- Fat'nesène 6,2~o)

de ~ipériténone 2,3%)

de p.cymèn-!:l-ol 1,3%)

dr:, tet-pi no 1ène

de (.:a r.-J-ene

cle:: ru y 1" C' i,~ n8

de «-phellandrène

d c,: 1j. IllU Il (~ ne

1,3%)

1,0%)

0,9%)

0,7%)

0,6%)

de Q\-terpinène

d 1 0 XYd e cl e [J i p é r .i. t. 0 ne

de

de

de

p. C:YIIlp.ne

S -("dei .inènc=

t ran s-j3-oc irnène

0,5%)

0,4%)

o, 3 ~o )

0,2%)

0,2%)

Par extr"çt.l.un non continue (dans une ampoulE.' ii décdnt.er:) au

CH 2 C.1 Z , nous avons obtenu une huile (== PDEFOL2.D) qui cOrt-eSlX)nd

(consLatal:ion après analyse) assez bien avec PDEFOL1.D, SdU[ (Jue

bf~aUCUllLJ de rllonoterpènes manquent bien enl:enclu d')l\~

circnnsl':dllces de J'allalyse: il- se peut; qu'i.ls soienl: présr~/lll:i !:iUII;';

fonne de t,races). DansPDEFOL2.D,' i.1 ya aussi:

: J CZ /C.H~
de l'acétate d'isobutyle: ~ ~ ~

o

..

deux t r irlléthy Ibenzène différents
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CH3

>~ __-X'/ Cz H5
deux (~t hyltoluène différents: ~Œ.:J '\

pr6s(·~nce J'huiles volatiles dans la plante Plf:cl:.ranthus--- ----......... .- ..._----_.

9..~Ls?.L~.9..~_l~.~_LIj.~_justifie son odeur intense et agl~t-?able,et. son

utiljsation dans le conditionnement des ustensiles destinés à la

cOllservat.ion dE~ certains produit.s alimentèlires clans .les ménaqes

burundais .

L.:..!..IlOUS avons pensé que ses

(vnir p.:)) Ile peuvent

probable de d.i.vers autres

thérapeutiquespropriét.én

Pour la plante Rubia cordifolia,

s'expliquer que par une présence

pr.i.rlcipf'~s acti.fs. En effet, le screening phyt.ochim.i.quf:~' ml)r1l".CC que

la plante contient. d'autres principes actifs dont peuvent déL"f:~ndl-e

ces [Jt"op'iél-.és I·.hérapcuti.ques.

Nous dvons mis en évidence, pélr screE.~ning phyt.ochi01ique, un

qrand nombrE:: de principes actifs dont les alca.loides glU sont

présents dans les 3 extraits ( éthéré, alcoolique et aqueux) et que

nous avons voulu ext.raire et identifier.

diverses

NOll:-:; aVllns ut.ilisé la méthode préconisée par JOAN CIULEI

(" 1. ~1ethockdogy Eor analysis of vegetabl(~ clrugs") l:2l.

Le illaLél-iel végétal est d'abord épuisé pal~ exl:.réll.'tiun ~

l'éther , pu~s à l'alcool et enfin à l'eau.

Les fJrincipes actifs sont~dentifiés dans les 3 extraits.

lL_~~1-..:._..~t?_I,;l) t 9 t. s 9~.s·cre e n i il9 Ph..Y1.?c 11 i mi que .

POUl" la not.afion des résultats, nous avons I.ltills6 le harème

suivant:

t~f~S t. négatif

+ test peu positif

+ + test. positif

+++: test très positif

..
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a. Extrait éth~~é.
------ -"'--'. "~-'-'--'._-'~._----_.._-_._-

rl~";;:sé;;d~~'~~J lléacbons a na l YbqUe~ =+~-'-'-é~-;; l ~;;:;:~ -1
Al (; cl .l <)i cl e s bd S i CI li '.'~ s Ma y e r 1 + + ;. \

1-M~ h ~;:~.~~,='~l';~~------- B:::::::::ff____ ..---.1-.---~: ~~.= '~'~-=----I
! d(IJvcOn(:.'s 1 Il! . -. 1

r-····-·-·---·-···- .._ -- ,'-0-_'_. -.-'._- '----"-.r---------~--- ..-'--'---~-"-"-I'" ---.-.- --.- .-- .."'--"--'-l
A~ldes yrds 1 opalescence.en ~~Jutlun

a hau t. Pl''! i aqueuse aCldlf li:::e + + + 1

'- --.-.------. --······---·-----··········---1 -----.~_. --~-----------j

Graisses . Saponification + + ~ 1
L-------.---.- ---..-..---- ..__. - - .__-.-__. _- . ~

Stérols et terpènes Liebermann-Buchard + + .
._------ ----_._-_._---_.__._-- --- -~---_._-._._-.- ...--.-_.- -_._---.. --------_ .._--_._---

Flavones aqlycones Shibata ~ + 1

~~~-ot ';;;~~:~';6 --------;;~-;.;~~-;i~-;_----- - ----- -1-" -.. .': --J
____~ ... .. .__ _ .__L ._. __~__. _
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+ + +

Sbibata

i
i
1

------·-l-----~~== -1
1 + + + \

V:~ i ~~~~~i~~ ~~u~~ur -__1_ --;~_~_~:_~_-=_1

Fehling

Borntrager

1--'--'--' --_ - - _ _..__.._--_._-_._- _._.\
+ -t 1-

Ma'--y-e-l-'--.------- ...-----.- ·-----~-~-~-~-=----l

1.----.--. --- -".'..-.-...-.-. -....-...... -..."" ·-..·----.. -1

........... ' .. \

[vlayer

Mayer

Stéro1des ~lycosi- Liebermann-Buchard
digues 1

1--- ..-----..-.--.----.-.---"..---- .-.

'Flavonoïd(~s:
- flavonols

1 - FlavoIles

_A_n~:~~~_(~,,~r_~~..~~ ..~.~ ..~~s__J

Antbracénosides

Icom;~SéS r~duc,eurs
(oses)

,_.__._-------_._-_.
Sels d'aJcaloYdes

1

~~~~~s-:=_-=-==
[
8aSeS quaternaIres
et amines oxydés

..
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j._. _._._0.'_._.-- .0.. _'0 '0_.0".' _.__0_._ . ._.

! i\ n t hl) C \' d rI i cl "i. rH,' ~; ! Var i a t ion et e cou leu r

l..oo_. __ .o ._~o __ .o o_o.o .._.. ._ _._J__o~~~~_o_·r_l_c_t_l_'o_n_c_i_lI_P_l-l_

Shibata

Liebermann-Buchard

r.lavono)'des:
- I?.la.vonols
- rldvunes

stéroïdes glycosi­
etiques

I~~)~;~~~~-~odo~;~~-~-~o~.~-.-----o, -Ré-~~~~~~~'l~i~~~·s ' __" __ '0'\' .~~~~.~ i ~~é~";:~-' -.-.--- o· ....-.' ""1

G~~;--~-~:~~~-d (~~~'-'~'~::;t ;~._o___ o..~ l eu de mé t hy l è ne oO~~~'~~-Jo~:-r--·o-.o.'--...o_o,-,o .'0 ----- ••• :

1 nes, llIucl.L:nJcs, bleu de t.oluid.i.nc::» \ 1

1.__ q (._O)Il_lJ_n(~~~_. . _. 0.. .__..0__.. . 0__.__. 00 -10-- ..- 0__'_, ._ 0_ 0.. -_.- .1

l~~_~~~~~~~~.~~_~_~o ..__.o_. ... __.ool ..-.:~~u.~oir moussant -----.---o-l--.-.. -..-~_ -_~~~~ 1

1(~;;~-~l~=~~;~tlct-p~~:---1 s::~::::-1-- -~ ;--:l
.-.- - -'..0.-0.·.·- .:- Jo . ·__.·0_· .. ·· _0' _0'_".\ - - _ - -.-- _ ·.·.0·..0. ··_·_1

I_~:~~-~~~~~~:~m~-·_-~~_--_- ~~:::: ra9 e r -~_~:~~_ i_~_:_-=~_~~-~--- ---~-i
---- i

-----..-..--- - ...-.---0..-..---..-..------.-J
1

1 .;~ : 1

.-..-j-----..·--0-.0- - .00..0_..... i
. .__=_~.=_=_~.=._ o. 0 ._•••••• __._._.-.1

d. [ylétJl()df:' cl' ex L raction •....~._- -_ .. _ _•.. _ __ _.- - '.__.~'. -_.. - __._._._---.-

Le mat.,?riel vé~Jét:éll (200g) est d'abord dégraissé l·'at- 1:~)\tLd.ctio!l

répét·ée (J fois) par de la benzLne de pétrule (ou dul:re SI.:J1V,Hlt

apolaire). L'importante présence dE: gl'aisses nous ct poussé Zl ne':' pdS

isoler les alcaloldas de. l'extrait éthéré (bien qU'lIs y soient

présents: alcalo
1

ldes basiques).

ou àLe tnème maL:ériel est. alors épuisé par extract.ion au ["IeOH

l 'EtOH). L'extrait a.lcoolique est concentré sous-vide

ltemperal:ure ';. 40"('). Le résidu est solubilisé dans un r'eLl d'acidi::

a c é t i cJ U e J en, pu .i. s t r ël i té go u t. te à gout t e à l'N I-I.:. 0 [-l COll C <; n t: ré.
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Il s'est Eormé plus au moins immédiatement un préci~lté IPrl1

Cille nous "lvuns j.sl)Jé lJal" centrifugation, L:1vé d j 'NH .• UH lIn., l~t.

dissc)us dal\s; qUl:,lques gouLL-.es de C~lCl.~ (,)l\ pC:~llt". IIL.i.liser.- dUSSl.

l'alcooJ).

Mais l~ surnageant rougeâtre, après l'avolr laissé reposer, a

mont.ré un pl"(f:cipité rougeâtre (Pr2) qui se dépose le.nt.ement. Nous

avons lai ssé le processus s'écouler jusqu'à ce que le t.es t des

alcaloldes dans Je surnageant soit négatif.

b. Isolation.

Nou~ avons J'abord constaté que le précipité Prl n'est pas

Lot.aJ(~ment. soluble::? dans le CHC1 3 • Celui-ci n'a dissous qu'une

fraction "blanc 'jaunâtre" que nous avons analysée par CCM et

ensuite par cc.
La CCM de cette fraction dans les systèmes

MeOH,

MeOH-Acétone (14:10)

MeOH-Acétone-H 2 0(14:7:3)

n'a montré l]U' une Lache unique. Nous avons considéré que cett.e

EJ:dcliun est:. cl)nstitl.H~e par un produit pur (Pl). Le " rate of f.low
ll

(R.-) ddns le meilleur des systèmes précédents, [Vlc~(I[-I-f,cét.otie

( 1. 4 : ICi) 1 C::' :-3 l. d C:' li. ~J Cl •

Par contn-~ la CCM du précipité P1'2 (aussi insoluh.le dans le

CHel) (:.:t d:issOllS pr-éaJab.lement dans le MeOH), dans le sysl:.t~llle ( .le

mei.J1eur choisl) Î"JeOl-]-H 2 0-NH 4 0H(ll:ll:3), a donné:2 tëlches dont les

El" si~nl: U,~7 (P2) et.ü,79 (P3).

Nous avons isolé seLilément ;'le5' produit.s Pl et P2 qui aV,:-tient.

une fluorescence bleue à -.l'UV3~on-rn' p3 n'ayant pas montré cel:te

[.1 uorescence. .Re~~E9..~~~

- CCM: rlaque: Kieselgel 60 F 254

Epaisseur de la couche: 0,25 mm ( MERCK)

- CC: Phase stationnaire: Kieselgel 0,032-0,06311\11\

(RIEDEL-DEHAËN)
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Sol ubi li t.é :

Solvants organiques

Barème utilisé:

.... 0
t."":-o

-~I SolvdnLs

---=l---minéraux
resr- -----

1

Insoluble

Indistinctement soluble

._-

s apolaires Solvants polai

ID
r-i
>-r.
-l-'
'ID

0)

C -lU "CJ
X

0) 0) ID ID
C .I: +' C

,0) Q lU 0

\

:J .-j .J.l -l-l
ri (J 'ID '0) :c
0 >. (J 0 0
1- U cr: ~:r: 0)

E

- _._-

+ + + + + + + + -

-- --
- - - - + +

._---- --

+?

Solvant

W
.-j
Q,-1

-l-l
'W
0.

P2

[0-
duit

isolé

l'.

1
1

l~

+ Faiblement soluble

++ Soluble

+++ Très soluble
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AuLl-es proprié1J~s:

Pt'oduit Pl

- Al' UV: fluorescence bleue

- Substance gluante

- hlanchâtre

Pl-oduit p2

- A l'UV: fluorescence bleue

- Amorphe et très hygroscopique

- Noir (tendant au rauye)

- gomme

d. !:!YE..o t h è_:? e ~

Si l'on s'en tient aux propriétés observées pour les deux rroduits

.~ 80 .l é s, C 8 U )\ - C .L po Il rra i en t fa .i. r e pa r t i e Cl es ra r e s ale a l 0 ï des hui leu:\

(Pl) ou an~rrhes (P2).
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lIT. CONCl,USION GENEHAI.E ET HECOMMANDATlüNS
~ -- ._- --_.. _--~._._--'- ----_._.._-------------_ .._----

Nu Il:-:; cL von S \1 0 I.l Ju, cl ans n 0 t r c~ t r.:l V d :i. l, Cl~~ C Ill': r (.' h e r L:l n d l' LI r e cl e s

subsl:.ël.ncc.:'s huilcus(~s obtenues par cc de .La fl'Llction non [JCddll'C de

la plante g.~1?.:i:~ s:..ordifolia_,_~ et J es hui Li::s essentielles de

.!:'L~.c;."t:..~"?}~lt·.tl~.~_A~f9) ~~~J:._~.5' , _.J:1~.

NOliS avons constaté que

Ç.9_~_~.:!:..t~:L~_Q.~~_

la fraction volatile de Rubia

ne cOlltl~nd.lt pas d'huiles e s sen t. i e l l 1:2 S md.lS plut.ôt des

hydrocarbures et un diterpène.

Par contee, 'Plectranthus defoliat:u~_L"__!:!_~ est. une pL':lllte t.res

riche en hui.Les essentielles et ceci est presque une

caractécistique des rlantes de la famille des Lamiacées voir

"

ANNEXE2, p.S.9).

L'li t il i sa t ion répandue de .~u!?_ia__s:_9_~~~.LtgLL~._, J;,~ en médec i ne

traditionnelle et. la présence presque ex('lu~:;iv(" de~, hydr(J(..'.~)-hul"es

dans Sd fraction volaL:.:i. Le nOL1S ont I?oussé ,~l nuus t.()urnt''''I"dll côté des

subsL:.ances beauc:oup plus reconnues [Jour leur dcLiv.lt.é

pharll\aC'olo':J.i.quc~, ci savoir les alcalo1des qui ont été l:'{~vf'~lés pal.'

le screen.l nC;J phy tocb imique .

La pureté. et. les propriétés biologiques, pharmacologiques,

etc ... des 2 [l'act.ions isolées restent à démont.rer" et dépdssent: le

ca.dre de no t n:' t~ l'a Vd i.l .

Au point de vue huiles essentielles, B..!::lb~.9.__~_~Lr~.~~}_f~~J..i~_!_ .._~_~ ne

révèle pas d'importance économique particulière, llld.lS ceLt.e planLe

('~st intéressante comme source d' autres prin(~ip'es Clet.i [8 cOlllllle le

nîunt.re le screening phytochinüque.
.. .

Par con tre, la plante P léctr,anthus defol iatus, H._ pourrai t être

économiquement intéressante .comme source cl' hui les essc~f1t.jel Je~.

Recommandations

Le sc reen l ng phytochimique de Rubia' c~LSLL02..LL~~L ~':" d ya Il L.

n? v t'd c,:. l cl pré sence, en plu s des a l calo1 cles, cl e s qui Il () n f-' S , cl l~ ~;

fl')'JC)llc/fdes, des ldllilins,des stéroïdes et des terpènes, des études

ul tél" iell l'es au présc?n t. t.ravai l mér i tent cl 1 être fai tes.
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Qll a nt à ~' J.l~_~:.t~E_"~J!_~!! 1l.!? ,Q.~.f 0 l :La ~ Us_,__..!-i.:_ ' no u s r- ec otnma ndu n s un e

él.ude exhaustive de sa composition en hULles (~8sent,ielles en

fonclioll ck~s sa'j,suns de récolL~ eL de l'a.l.l.i.tuc1(:,.



IV. ANNEXES

A , 1. rL~ tiD.L!= ion e.:t_ p ri n c i pes.

La chromat.oC]rd[Jhie en phase gazeuse e~t. une mt~thode ct 1 dlldlysl?'

immédiate, dans laquelle 1e~ constituants du méLdrlge à séparer se
:.".

part.agent. d.i.fférc~mment entrEtHeux phases, en une sui Lco' d' équil iLJres

de dissolutioll uu d'adsorption constamment déplacés:

l'une des deux [Jhases est immobile , e Il e a une t l"ès grande surf ace

spécifique; l'autre phase, mobile, perco1e à travers la phas~ fixe.

La phase fixe est un solide ou un liquide el la phdse Imlbile est.

un gaz (~Jaz vecl:eurJ

Le fractionnement du mélange gazeux ou volat.ilisable esL basé

S II r l Cl d i [ f é 1"(,' ne Cc' d'a f fin i t é du gaz 0 II V a peu r Eh) lll- l él P ll<":l s e f i xe.
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é fonct ~onn8m~nt dt ün chromatographë;J'l. 2. Sch ma de ...

. idet.ch. inj

°7-l~ '.
~~!"d

p

p'

Rpr

p.

vd

Fig. 1

schéma de distribution d'un gaz, Ici le Jlaz vecl~r, sla~,~_l.!.~La Fig . .3 présente le
chromatographe.
B : la bouteille de gaz possède un robinet R et un raccord r.b.
R : doit étre ouvert d'un tour complet au moins.
rb: est du type B pour l'air comprimé Industriel, C pour l'azote, etc. (voir texte).
D: le détendeur a une seule détente; Il possède:
P : indicateur de pression dans la bouteille (0 à 196 bars).
Vis: vis de règlage de la détente par l'intermédiaire de
Re: ressort de détente il force réglable.
m : la membrane repousse le clapet c.
c: le clapet reçoit par ailleurs une poussée du ressort rc.
- Lorsqu'une limaille se coince dans le clapet, la pression de sortie u p" augmente
jusqu'à la destruction du contrôleur de pression de sortie" P" ... 11 faut alors démonter le
détendeur ou l'envoyer à l'usine.

- SI la membrane m est percée, une grosse fuite apparait à la vis de réglage de la
pression.
vd : est le raccord, type "Swagelok ou Gyrolok .. en 1/8 de pouce en général.
t: le tube en cuivre 1/8 de pouce relie le détendeur au chromatographe.
P' : indique la pression d'entrée du gaz dan.s le chromatographe.
R. pr : est un régulateur de pression qui p~rmetd'envoyer au régulateur de débit R. déb.
une pression suffisante.
v.a. : la vanne aiguille permet d'ajuster .le débit selon le besoin de la colonne ou du
détecteur (H, et air). .. .
P"': indique la pression du gaz à "entrée de la colonne.
Ce contrôleur de pression peut être remplacé par un Indicateur de débit à bille, appelé
rotamètre.
cp : le gaz vecteur arrive par un capillaire de préchauHage avant d'être Injecté dans la
chambre d'injection (In].).
S: le septum ou pastille d'Injection ferme la chambre d'Injection et permet d'Introduire
l'échantillon à l'aide de la seringue. Ce septum doit être changé fréquemment (60 à 100'
Injectlons). .
r.col : permet de connecter "entrée de la colonne à l'injecteur.
r.d. : connecte la sortie de colonne au détecteur.
H, : l'hydrogène arrive à ce niveau pour être mélangé au gaz vecteur.
Air: l'air arrive à la base du brûleur « br II pour alimenter en oxygène la flamme.
Ch.~: les gaz s'échappent alors par la cheminée d'échappement.
- SI le détecteur est étanche, 01'\ peut mesurer les dlHérents débits à ce niveau et
recueillir éventuellement les eHluents radloactl1s brOlés (CO. et H.O).

/
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- T.?_~IP.§._ (!~_.r~~~J.~~.I)..!;.._:l:.22-~J?_f:..~~~d~~QS.2~_C2_~~_LJ:.::;:...:_ c' est i c: l emp:; Cl u 1.

s'écoule entre .l'in:jec:lion de l'écbanljllull l~l la L/~}Jl)11S(~ du

détecteur (.lndiquant. la concentration maximale du composé dans le

qaz vecteur sortant de la colonne).

- J._~~~t:t)E_Ei... _(~l_~__ !-.~t.~_!:-l_~i 0 n _cl li g cl~'y e cte u~_L[.:!5~__._~?_~._t!. 2.1..!_~_1J~':.. c' est. l e

temps de rétenlion d'un composé non retenu.

Ufl cl é fin i t .J:!~ .._J, c?:.I.1.l.[2~._.cl.f::"_ E.~.t~~_!.ll.t_<2!.!....._S::~.1:j._9.~L_l..t":.!_ c omrne .ll~ temps IJëI~::; s é

en phë.lse f ixc~ pd l- un cOl1lposé retenu:

tr "" te - lm ( déf.)end. des condi tions eXf:J<::\l"üneIlLales)

- _~.~.t.~I.I~.\:1_-r__Sl'-:1_._.2.b.~ __.s.~~c ~!:!I..p0 s é

=: Jal"çleUr à la base ( segment défini par les tangentes au

point d'inflexion et. la .ligne de base)

= Largeur à mi-hauteur.

~\iI'8 du Pic := hauteur x largeur.

Ac:t_uell(c~ment. on préfère faire une intégration é.lectronique du

signal obtenu. (Hauteur=Proportionnel1e ~ la quantité de solut6 injectés)
- Inclic~ Je Kov~ts:

L' 1.nd ic/~ de Kt.1Vâts est un chiffre qui exprime .le l:elll!)S de

rétention d 1 unf~ substance lors cl 1 une analyse par chrorndt.C)~Ir.·IL-olue

(·n pha se ';ja zeu se. 11. ne dépend que de l a phase s Lat ion n.:\"Î. t·c, etest.

.indépendant. çirconstanc.:es chromatographj.ques emp i oy(~es

(tempérdture~, débil: du gaz vecteur, taux d'accroissement de la

température dans une .:itlalyse à température programmée).

L' i nel icc= de L<O\l~ ts est détex:miné en réf éran t. .l e temps ll(~

rétentiun d'une substance aux temps de rétention de proclu.i.l:s de

référence. En général, pour ces dèrniers, on uti l i S~:. une sér 1.e

cl 1 hurnoluql.lc-..'s cl 1 hydrocà d>ure.s.

Il est possible de faire l'analyse à température consl".ç\nt(~

(isot.herrnique) ou à température programmée. Les indices de. ~;ov5ts

son t. c:1édu i ts des re lat ions suivantes

r-eu,résente un chromatogramme d'une huile):

si la figure suivante
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A: la 8uLslan~e inconnue.

100 (N~n) + 100n
logt'A-logt' (N_n O,

logt'N-logt'''NO''''

où t 'o A

1
0

, (N

Lemps de rétention corriCJé de l' .i.ncCllll"ilJ A

t(~rnLJs de rétention corriqé de Id I?dr':IEflne ('rN-no,

j.1 n:'(.'c:'cldnl. .l'inconnu A sur le chronlatogralllnlG.

L C III t=' :-ô cl Co' n~ L e n l i 0 Il cor r i çJ é cl e 1 a I? él r a .f fin e C, N' Cl 11.1 S LI C' C è cl c~

,'inc<'llllili 1\ sur le chromatogramme.

n :::nombre enl::.iel-

t'A - t' (N-l"l)

I~ ~ lOO(N-n) + 100n
t 'N - t 1 (N-n)

où to' A - t' (N _ Tl 0, = dis tance (e n mm) en t rel e pic clel' i n con nuA et

celui de l'hydrocarbure précéc1all t. A.

L-. ' 1 N--n.·' Jô distance (en mm) entre .le pic dE:' J' illl.'OI1nIJ .ï'J..

et celui de l'hydrocarbure

DdllS cc L,avai l T n~jus avons fait des analyses a t·o"·lnljérClLure
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LursLju'unc':: molécule (~ntre en collision avec UII c~leC'Ll"un

ionisant, elle subit. une ionisation positj.ve uu Ilt~~.:ltiVt~ pel:!:\.?

ou gain d'électron) et, en plus, se fragmente en plusieurs morCC-:'3LlX

(ions) dan~ des proportions ( intensités) dif f érentes: C' es t ce

gU'O.!l__~~J_le~E~ctre de masse. Si ce courant. d'ions traverse un

champ c~·:L0~l·t I".i.que,. puis un champ magnéLique, les différents .i.l)nS se

séparent suivant leur rapport mie (masse/c1Jd1"ÇJci

dét.c;';Cl..i.Uli (~sl: t";()IlI)(:;c.:té à toul le ci l'cuit..

lin sp(~C'Lr(~ de Illasse est une caractéristique de lOi IlI<)l(;~Clllt.~

fraÇlII\('ntée, il dUlll1e (soLivent., maJ.s pas tOllj[)lll"S!) Sil Illd8S(: (:'t.

celles d,,~::;; f r ..lgment.s qui en résul tent..

lI, des mo.l écu Jes différentes 1ident iques J cor respl)ndron t. des

fl-a~Jments différent.s [identiquesl.

11. t~XlsL(-' Cl.Ll1SJ. des catalogues (références) de specl:l'(~ de

masse LJUl sont ut.ilisés pour identifiel" les cUIlstituants d'un

Il\é.lan~,,~ de COIlll-l()s:i.Liofl inconnue.
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The lriterface The interface consists of a flexible fused silica capillary and the
coupling shown schematicaily in Figure §. For this device only
commercial Swagelock tube fittings have been used (A, A,). Part
B consists of a thick-walled glass capillary tube. The device is
connected to the prevacuum pump of the Ge/MS system by a
metai capillary (C). The meta! capillaries 0 and ç serve as supply
Iines for helium. It is possible by means of the electrical valves
1and Il to operate automatically in the open or direct coupling
modes.

Helium can be continuously supplied through capillary E. Q is the
flexible transfer capillary (Iength about 15 in., ID 0.05 in.).

Figure" 5
Coupling device.
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La mi acée s (oLl __~.?_h:l~~.§}_~~!!~5jj~LiDd.l_!~!?_._

C,)mp08dnt.s: J.'hyrnu.l (lc:l1vLron 65 96), carvacrol, .l imonèIH:!, di.lJt:~(lt:ène

eL tel: [.I.i néo] .

CUJllposanLl:l: Cinamate de méthy le (87% , suivant. les pays de cul tUt"e 1

.le COf!ILJosant principal peut ètre le dextro-c.::Il1lphL-L'),

citJ:d.l, ci.tt-oneIJal, du myr.--'Cène (ou de l'ocimi-.:-nc:';')

Cornposdl1Ls: Mr:s.t.hyl chavicol, linalool, cinéol, camphre, oc1.mène,

-
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GLC of the essential oil of PlecrranrtlUs rugosus on FFAP fused silica capillary column (temperalure program: 5 min 650 C.
2° C/min to 2050 Cl.
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Constituents of Plectranthus rugosus essential ail

Peak-No. Compound [%] Identification

2 a-Pinene 3.1 GLC,MS')

5 Camphene 0.03 GLC·)

8 ~-Pinene 0.1 GLCAI

10 Sabinene 0.2 GLC,MSal

12 3-Carene 0.7 GLC, MS Al
14 Myrcene 2.1 GLC. MS'I
15 a-Phellandrene 4.6 GLC.MS·I

16 a-Terpinene 0.04 GLC'I

19 Limonene 2.4 GLC,MS a,

20 ~-Phellandrene 2.3 GLC,MS
24 cis-~-Ocimene 0.2 GLC,MS'I

26 y-Terpinene 0.2 GLC,MS'I
27 crans-f3-0cimene 1.0 GLC, MS AI

30 p-Cymene 2.1 GLC,MSal

33 Terpino.lene 1.0 GLC,MS
64a Thujone

0.7
MS

64b l-Nonene-3-ol MS,NMR
73 a-Copaene 0.4 GLCbl, MS al
78 [f3-8ourbonene} <1 0.3 . GLCbl, MS
81 ~-Cubebene 0.4 GLC,MS'I
82 Linalool 0.9 GLC,MS a ,

95a Caryophyllene 22.0 GLC, MS, NMR al
95b Terpinene-4-ol 0.7 GLC,MSal
109 Humulene 1.6 GLC,MSal
116 [y-Muurolene1cl 1.4 GLCbl, MS
119 Germacrene D 7.5 GLC, MS al
123 dl Piperitone epoxide 0.8 GLC, MS, NMR al
124 dl [a-Muurolenej <1 1.0 GLCbl, MS
125 Bicyclogermacrene 0.8 MSal

130a . o-Cadinene .2:8 GLCbl, MS, NMR
130b y-Cadinenf;l 1.1 MS,NMR
134 a-Curcumene 0.2 GLC,MS'I
159 C'SH26O 1.1 MS
171 C'SH26O 0.7 MS
178 Caryophyllene oxide 3.1 GLC, MS, NMR al
186 [C,.H200 2, aromalic ester] <1 1.2 MS,NMR
192 C'SH 26O 2.9 MS
197 C'SH260, sesquilerpene alcohol 1.4 MS
215a T-Cadinol

1.2
MS,NMR

215b C'oH,.O, aromatic alcohol MS
218 C'SH260, sesquilerpene alcohol 1.7 MS
219 Torreyol ' 1.3 MS, 'H, I~C NMR
223 C'SH26O 1.0 MS
225 a-Cadinol 3.1 MS, 'H, '~C NMR
226 C ISH260, sesquiterpène alcoh6.1 0,6 MS

al Comparison with an authentic sample, bl Self-consistent Kovats' Index, see below, cl Tentative identification,
dl Peak assignment ambiguous.
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