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Composition

-~ de Phutle essentielle italienne

de mandarine

La pureté des essences d’agrumes

Note XXIV

GIOVANNI DUGO*, MICHEL ROUZET**, ANTONNELLA VERZERA*,
A.COTRONEO* et IRINA F.MERENDA*

Cette étude chromatographique
de I'huile essentielle de mandarine porte sur
quatre campagnes de récolte dans le
Sud de I'ltalie. Elle devrait permettre un
meilleur controle de pureté des huiles.

ans une note précédente (3)
nous avons rapporté les
résultats d’une recherche
effectuée par chromato-
graphie gazeuse a haute
résolution sur 170 échantil-
lons d’huile essentielle pure indus-
trielle de mandarine, obtenue au
cours des années 1982/83 et 1983/84
a partir de fruits provenant des zones
de production de Sicile et de Calabre.
On a pu observer des différences
quantitatives entre la composition des
essences produites par le systéme de
production «pelatrice» et des

*Département Pharmaco-chimique, Fa-
culté de Pharmacie, Université de Messine
**Faculté de Pharmacie, 1 rue Gaston
Veil, 44000 Nantes.

*Dans ce texte nous utiliserons indiffé-
remment les mots «huile essentielle» ou
«essences» pour nous conformer a la fois
aux habitudes des Pharmacopées francaise
et italienne.

essences produites par les «torchi»
ainsi qu’entre la composition des
essences produites au début de la sai-
son de production (fruits pas encore
mars, mandarines «vertes»), et des
essences produites dans la seconde
moitié de Dannée (mandarines
«rouges», mares).

Les valeurs moyennes, relatives a la
méme période des deux années,
autant pour chaque composant en
particulier que pour les classes de
substances se sont révélées toujours
trés proches et souvent pratiquement
équivalentes.

Les résultats obtenus ont permis, en
outre, de mettre au point une
méthode 2 méme de déceler les addi-
tions de terpénes d’huile essentielle
d’orange douce aux huiles essentielles
de mandarine, méme a raison de
3 p.100 (5).

Nous reportons dans cette note les
résultats obtenus a partir de 96 échan-
tillons d’huile essentielle(*) de man-
darine produite pendant les années

1984/85 et 1985/86 et nous les com-
parons a ceux des années 1982/83 et
1983/84. Cette étude portera donc sur
4 campagnes successives et au total
sur 266 échantillons.

Partie expérimentale

Toutes les huiles essentielles analysées
dans la premiére partie de cette étude
ont €t€ produites pendant la période
octobre 1984 - janvier 1985 - et
octobre 1985 - janvier 1986 par le
systeme de production « pelatrice » ou
avec les «torchi», a partir de fruits
provenant des provinces de Messine,
Catane, Palerme et Reggio Calabria.
On connait la date et le systtme de
production pour chaque échantillon,
bien qu’il ne soit possible de déter-
miner la zone de provenance des
fruits que pour une partie de ceux-ci
€tant donné que les autres produits de
mandarine ne proviennent pas d’une
seule zone de production.

Le mois et le systtme de production
sont reportés dans le tableau 1.
Chaque échantillon analysé est repré-
sentatif d’au moins 50 kg d’essence et
I’ensemble de tous les échantillons
représente donc environ 50 quintaux
d’essence. L’étude porte donc sur des
échantillons obtenus par des
méthodes industrielles et non sur des
échantillons de laboratoire.

La composition quantitative de
chaque échantillon a été établie avec
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la méthode de normalisation interne
décrite par I'ISO (4). On utilise le
pourcentage relatif des surfaces de pic
déterminées par I'intégrateur qui est
couplé au chromatographe en phase
gazeuse.

Les analyses par chromatographie
gazeuse ont été faites, en utilisant
un appareil Carlo Erba pour chroma-
tographie gazeuse série Mega mod.
51600, avec des colonnes capillaires

en verre de SE 52, dans les mémes
conditions que précédemment pour
I’essence de citron (3).

En outre, quelques échantillons
d’huile essentielle ont été fractionnés
en groupes de substances (1) sur
colonne d’alumine neutre en utilisant
comme éluants I’hexane, des
mélanges hexane-éther éthylique, et
de Iéther éthylique. Les fractions
ainsi obtenues ont été analysées par

chromatographie gazeuse dans les
mémes conditions que pour les
essences non traitées. :

Résultats

Dans la figure 1, on reporte le chro-
matogramme (a) de la fraction vola-
tile d’une essence de mandarine et les
chromatogrammes (b-c-d-¢) des frac-

Tableau 1. Composition moyenne mensﬁelle de chacun des composés pour les essences analysées (années 1932/83, 1983/84,

1984/85, 1985/86)

Octobre Novembre Décembre Janvier Février
Pelatrice Torchi Pelatrice Torchi Pelatrice Torchi Pelatrice Torchi Torchi
X s X s X s X s X s X s ) ¢ s X s X s
a-thujéne 0,900 0,043 09391 0,053 | 0,876/ 0,039 | 0,888 0,039 | 0,813 0,062 08721 0,034 f 0,812] 0,053 | 0,806 0,053 | 0,783| 0,015
%-pinéne 23711 0,077 | 2,480 0,101 | 2,325] 0,084 | 2,369/ 0,086 | 2,179 0,127  2,3321 0,066 | 2,198 0,093 | 2,216 0,098 | 2,143| 0,038
Camphéne 00181 0,002 0,019 0,001 | 0,018 0,002 | 0,018] 0,002 | 0,016 | 0,002 0,01810,002 | 0,0160,002 | 0,017 0,001 | 0,017 0,001
Sabinéne 0,2651 0,015 | 0,266 | 0,013 | 0,255| 0,009 | 0,251 0,008 | 0,282 | 0,026 0,258 (0,020 | 0,248 | 0,003 | 0,250 0,009 | 0,248/ 0,001
B-pinéne 1,7391 0,086 | 1,7541 0,09 | 1,694| 0,071 | 1,652| 0,061 | 1,639| 0,118 16751 0,113 | 1,603( 0,048 | 1,546 0,092 | 1,487 0,014
Myrceéne 1,706 0,046 | 1,7201 0,051 | 1,661 | 0,049 | 1,698| 0,041 | 1,697} 0,078 1,678 0,066 | 1,653 0,045 | 1,734 0,039 | 1,741 0,006
Octanal 0,166 0;015 | 0,172 0,015 | 0,157{ 0,023 | 0,159] 0,021 | 0,109 0,030 | 0,119] 0,027 | 0,091 0,019 | 0,090| 0,022 | 0,079 0,003
a-phellandréne 0,0571 0,006 | 0,059 0,007 | 0,059 0,009 | 0,059| 0,009 | 0,038 | 0,012 0,0541 0,018 [ 0,055| 0,012 | 0,033| 0,011 | 0,026| 0,001
a-terpinéne 04471 0,046 | 0464 | 0,027 | 0,447 0,027 | 0,449] 0,019 | 0,411 | 0,038 0,42410,033 | 0,397/ 0,034 | 0,390] 0,026 | 0,370/ 0,002
p-cyméne 0,3041 0,090 | 0312/ 0,149 | 0,374/ 0,186 | 0,283 0,135 | 0,428 0,061 | 04611 0,231 | 0,463( 0,116 | 0,381 0,106 | 0,323] 0,023
Limonéne 68,064 | 1,145 168,466 | 1,365 168,843 | 1,139 169,770| 0,933 [70,359 | 1,814 70,226 | 1,136 172,033 | 1,403 [72,212] 1,493 173,428/ 0,369
cis-B-ocimeéne 0,001 0,002 | 0,002| 0,002 { 0,001 0,001 | 0,002/ 0,002 | 0,002 0,002 | 0,001 0,001 | 0,002 0,002 | 0,002 0,001 | 0,001 0,001
trans-g-ocimeéne 0,0241 0,005 | 0,021 0,003 | 0,020 0,003 | 0,018 0,003 | 0,019 0,001 0,019 0,005 | 0,016/ 0,002 | 0,016 0,002 | 0,015| 0,001
y-terpinéne 20,819 0,799 120,396 | 0,997 {20,444 | 0,741 |19,750] 0,651 [19,302] 1.419 19,3821 0,853 [18,199 1,149 118,083 | 1,205 [17,412] 0,202
cis-hydrate de sabinéne 0,041 0,008 [ 0,024 0,004 { 0,037 0,012 | 0,023] 0,005 | 0,017 0,005 0,018 | 0,008 | 0,011] 0,004 | 0,009 0,003 | 0,006 0,000
Octanol 0,002] 0,003 f 0,001 f 0,002 | 0,005 | 0,003 | 0,001 0,002 | 0,003 0,002 0,0021 0,002 | 0,002| 0,001 | 0,003 | 0,004 | 0,002| 0,002
Terpinoléne 09141 0,040 ( 0,902 0,039 | 0,885 0,029 | 0,865| 0,028 | 0,855 | 0,047 0,836 (0,041 | 0,772] 0,032 | 0,803 | 0,045 | 0,762 0,009
trans-hydrate de sabinéne 0,0791 0,014 | 0,045] 0,006 | 0,061 0,010 | 0,039 0,008 | 0,025 0,013 1 0,028 0,011 | 0,018] 0,005 | 0,012{ 0,004 | 0,007 0,001
Linalol 0,1521 0,021 | 0,127] 0,017 | 0,136] 0,021 | 0,106| 0,015 | 0,096 | 0,027 0,0931 0,021 | 0,066| 0,018 | 0,056 | 0,011 | 0,045| 0,008
Nonanal 0,030{ 0,003 | 0,031 0,003 | 0,028 0,003 | 0,028] 0,003 | 0,019 0,007 0,024 0,007 | 0,021 0,003 | 0,016{ 0,005 | 0,011 0,002
Citronellal 0,030/ 0,004 | 0,030 0,003 | 0,034 0,005 | 0,033 0,005 | 0,028 0,005 0,03110,006 | 0,031 0,004 | 0,024] 0,004 | 0,020{ 0,003
Terpinén-4-ol 0,0521 0,010 | 0,047/ 0,009 0,049 0,008 | 0,038] 0,010 | 0,029 0,008 0,0271 0,008 | 0,018| 0,005 | 0,018 | 0,005 | 0,015| 0,003
a-terpinéol 0,208 0,024 | 0.149] 0,017 | 0,188 | 0,026 | 0,127] 0,024 | 0,103{ 0,029 0,092 0,021 | 0,063 0,016 | 0,058 0,015 | 0,044 0,006
Décanal 0,086 0,008 | 0,089 0,008 0,090 0,007 | 0,092] 0,009 | 0,082 0,010 | 0,082/ 0,014 | 0,080| 0,006 | 0,073| 0,013 | 0,064 0,010
Nérol + citronellol 0,026/ 0,003 { 0,022 0,005 | 0,022 0,005 | 0,019/ 0,004 | 0,019 0,004 1 0,017(0,003 | 0,013] 0,004 | 0,013| 0,003 | 0,010 0,002
Néral 0,131 0,010 | 0,007 0,004 [ 0,014 0,011 | 0,004| 0,003 | 0,006| 0,007 0,004 10,004 | 0,006 0,001 | 0,010,001 | tr tr
Géraniol 0,002{ 0,003 | 0,001 | 0,002 | 0,001 | 0,002 | 0,001 | 0,001 | 0,002 0,003 [ 0,000 0,001 | 0,000{ 0,000 | 0,000{ 0,000 | tr tr
Géranial 0,461 0,010 | 0,041 0,008 [ 0,043 | 0,008 | 0,036| 0,005 | 0,033 0,008 | 0,032 0,015 | 0,026] 0,005 [ 0,022 0,007 | 0,022 0,001
Un alcool 0,011 0,003 | 0,010{ 0,002 | 0,010,002 { 0,009 0,001 | 0,008 0,002 | 0,008 | 0,004 [ 0,006| 0,001 | 0,005 0,002 | 0,006| 0,001
Un alcool 0,0091 0,002 | 0,007 0,002 | 0,007 0,001 | 0,007| 0,001 | 0,004 0,002 | 0,004 (0,001 | 0,003| 0,000 [ 0,003| 0,001 | 0,002| 0,001
Thymol 0,0731 0,013 | 0,061 0,014 [ 0,064 0,017 | 0,045 0,013 | 0,045 0,012 | 0,040/ 0,010 | 0,028| 0,014 | 0,022] 0,008 | 0,019 0,002
Undecanal 0,0081 0,003 | 0,009 0,002 | 0,009 | 0,002 | 0,009] 0,002 | 0,007| 0,001 0,008 0,003 | 0,007 0,001 | 0,008 | 0,002 | 0,006 0,001
Méthyl-N-anthanilate de méthyle 0,5321 0,070 0,484 0,071 | 0468| 0,066 | 0,415( 0,076 | 0,441 | 0,053 03971 0,071 | 0,336/ 0,029 | 0,360{ 0,034 | 0,313| 0,023
Un composé carbonylé 0,024 0,002 | 0,024 0,003 | 0,025] 0,001 | 0,025| 0,002 | 0,024 0,002 | 0,023 0,002 | 0,024] 0,001 [ 0,024 0,003 | 0,019| 0,001
Caryophyllene 0,106 0,009 { 0.102{ 0,012 | 0,098 0,008 | 0,096| 0,011 | 0,099 0,011 [ 0,09110,012 [ 0,079] 0,003 | 0,087 0,008 | 0,074 0,008
Humulene 0,010{ 0,002 f 0.010 0,002 | 0,011]0,002 | 0,010 0,002 | 0,009 0,002 | 0,009 0,001 | 0,008| 0,001 | 0,009 0,002 | 0,008 0,001
Un composé oxygéné 0,0191 0,003 | 0.017 0,003 | 0,021 0,003 | 0,020 0,004 | 0,022 0,003 0,0191 0,004 { 0,020( 0,004 | 0,023 0,005 | 0,023| 0,003
Un sesquiterpéne 0,041 0,005 | 0,042 0,006 | 0,045| 0,005 | 0,044 | 0,006 | 0,039| 0,007 0,043 10,007 | 0,042{ 0,010 | 0,035 0,004 | 0,032| 0,002
Farnésene 0,186( 0,042  0.1791 0,046 | 0,129] 0,013 | 0,129] 0,032 | 0,164 | 0,030 0,14310,038 | 0,101 0,010 | 0,128] 0,049 | 0,128/ 0,002
Synensal 0,304] 0,046 | 0.316] 0,064 | 0.266 | 0,045 | 0,295/ 0,055 | 0244 0,028 0,260{ 0,038 | 0,211 0,049 | 0,220 0,038 | 0,199/ 0,017

Tableau 2. Composition moyenne mensuelle par classes de substances pour les essences

1984/85, 1985/86)

analysées (années 1982/83, 1983/84,

Octobre Novembre Décembre Janvier Février

Pelatrice Torchi Pelatrice Torchi Pelatrice Torchi Pelatrice Torchi Torchi

X s X s X s X s X s X s X s X s X s
Monoterpénes 97,630 0,330 [97.801 | 0,252 197,903 0,249 {98,073 | 0,265 98,041 0,413 198,237 | 0,245 198,464 0,126 {98,488 | 0,215 98,753/ 0,061
Sesquiterpénes 0,3461 0,047 | 0334 0,058 | 0,283 0,020 | 0,278 0,041 031110027 | 0,286] 0,047 | 0,229] 0,017 | 0,259 0,054 0,241 0,012
Hydrocarbures 97,976 0,313 198.135| 0,210 198,186 0,238 {98,351 | 0,247 [98.352 0,407 198,523 | 0,239 198,693 | 0,111 {98,748 | 0,223 98,994 0,049
Composés carbonylés 0,708 | 0,060 | 0.719| 0,080 | 0,666 0,053 | 0,680 0,073 0,5531 0,077 | 0,585 0,079 | 0,497| 0,077 | 0,477 0,076 | 0.419] 0,013
Alcools 0,6431 0,065 | 0.484| 0,049 | 0,571 0,087 | 0,404 0,060 0,3411 0,090 | 0,321 0,067 | 0,221] 0,065 | 0,193 | 0,038 | 0,150 0,018
Esters 0,5321 0,070 04841 0,071 | 0,468| 0,066 | 0,415| 0,076 | 0.441 | 0,053 0,397(0,071 | 0,336/ 0,029 | 0,360{ 0,034 | 0,313] 0,023
Composés oxygénés 19021 0,137 | 1,704 0,159 | 1,727| 0,118 | 1,519 0,151 | 1.356 0,174 1 1,32210,149 | 1,074] 0,115 | 1,054| 0,125 | 0,904/ 0,021
Composés oxygénés/Hydrocarbures 0,019] 0,001 | 0,017 0,002 | 0,018| 0,001 | 0,015/ 0,002 |- 0014 0,002 | 0,013/0,002 [ 0,011] 0,001 | 0,011 0,001 | 0.009] 0,001
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Figure 1. Chromatogramme d’une huile essentielle de mandarine et des fractions obte-
nues par la séparation sur colonne d’alumine neutre.

A) Huile essentielle ; B) Terpénes ; C) Esters

; D) Composés carbonylés ; E) Alcools.

1) a-thujéne, 2) a-pinéne 3) Camphéne 4) Sabinéne 5) B-pinéne 6) Myrcéne 7) Octanal
8) a-phellandréne 9) a-terpinéne 10) p-cyméne 11) Limonéne 12) cis-8-ociméne 13) trans-
B-ociméne  14) terpinéne 15) cis-hydrate de sabinéne 16) Octanol 17) Terpinoléne
18) trans-hydrate de sabinéne 19) Linalol 20) Nonanal 21) Citronellal 22) Terpinéne-4-ol
23) Terpinéol 24) Décanal 25) Nérol 26) Néral 27) Géranial 28) Thymol 29) Undecanal

tions obtenues par la séparation sur
alumine; comme on le voit d’apres
les indications reportées dans la
figure, il a été possible d’identifier
34 composants et d’attribuer, grace a
la séparation sur alumine, la classe
d’appartenance de ces 34 composants
(classe des terpenes, des esters, des
composés carbonylés, des alcools...).
Par ailleurs il a été possible d’attri-

buer des classes d’appartenance a 5
autres composants non encore iden-
tifiés.

Les résultats relatifs a tous les échan-
tillons analysés ont été subdivisés,
pour chacune des saisons, par mois de
production et pour chaque mois selon
le systeme de production de I’essence
(Torchi et Pelatrice). Pour chacun des
constituants, on a calculé la moyenne
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(x) et la déviation standard (s). Les
résultats pour les années 1984/1985 et
1985/1986 ne sont pas rapportés ici
faute de place, mais ont été intégrés
avec ceux des années 1982/1984 et
sont rassemblés dans le tableau n°l.
Par ailleurs, pour chaque échantillon,
on a calculé la teneur totale de ces
constituants, non plus individuelle-
ment, mais regroupés en classe chi-
mique (monoterpénes, sesquiterpénes,
hydrocarbures, composés carbonylés
etc...). Les valeurs obtenues ont éga-
lement été intégrées avec celles des
années 1982/1983 et 1983/1984 et on
obtient le tableau n°2.

Il faut rappeler que toutes ces valeurs
se réferent a la fraction volatile de
I'huile essentielle et ne tiennent pas
compte du résidu non volatil qui
constitue généralement de 2,5 4 3,5 %
de la masse de I’huile essentielle.
Nous avons pu remarquer que les
concentrations moyennes de chaque
constituant chimique restent relative-
ment constantes d’'une année a ’autre
et que leur évolution au cours des
mois est généralement comparable
pour les quatre campagnes de récolte.
Ceci peut-étre visualisé plus facile-
ment en traduisant les valeurs chif-
frées des tableaux 1 et 2 sous forme de
graphique ; ceux-ci font I’objet des
figures 2 a 7.

% ——@—— Pelatrice X t

— *—@——"Torchi
994
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Figure 2. Comparaison des résultats relatifs aux hydrocarbures, monoterpénes et sesqui-
terpénes pour les huiles de mandarine pendant les quatre saisons de production (1982/83,
1983/84, 1984/85, 1885/86).
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Figure 3. Comparaison des résultats relatifs au limonéne, myrcéne, terpinoléne et sabi-
néne pour les huiles de mandarine pendant les quatre saisons de production (1982/83,

1983/84, 1984/85, 1885/86).

On peut remarquer les tres grands
parallelismes des variations au cours
des quatre années de production exa-
minées sauf peut-étre pour l’année
1985/1986 pour les composés oxy-
génés en général et pour quelques
composés carbonylés en particulier.
Au cours de cette année-la, les com-
posés oxygénés subissent une diminu-
tion des valeurs moyennes moins évi-
dente que pendant les autres années £
pour le citronellal, le nonanal et le
décanal, la diminution ne se vérifie
pas ou on constate méme une légere
augmentation. Il est probable que le
phénomeéne est imputable au fait que
dans la deuxieme moitié de I'année, le
pourcentage des fruits provenant de
Calabre ait ét¢ prépondérant par rap-
port au pourcentage des fruits pro-
venant de Sicile.

On a constaté que les mandarines
calabraises donnent une huile essen-
tielle plus riche en composés oxygénés
que celles qui sont produites en Sicile.
La prépondérance lors de notre étude
de 1985/1986 de fruits en provenance
de Calabre a supprimé la baisse de

la teneur en composants oxygénés
observés lors des autres années de
récolte.

L’examen de la figure n°2 montre que
les valeurs moyennes mensuelles des
hydrocarbures totaux oscillent entre
97,0 et 99 et ont tendance a aug-
menter d’octobre & février. Les sesqui-
terpénes totaux varient entre 0,23 et
0,34 mais contrairement aux mono-
terpénes totaux, ils présentent des
valeurs moyennes plus élevées au
début des saisons de production.

Si P'on compare les deux systemes
de production des essences on cons-
tate que les teneurs en hydrocarbures
totaux et en monoterpénes sont plus
€levées avec les Torchi qu’avec les
Pelatrices. Par contre ceci est inversé
pour les sesquiterpénes.

Les figures 3 et 4 permettent de cons-
tater que les monoterpénes n’ont pas
individuellement le méme comporte-
ment. Le limonéne qui, pondérale-
ment, est le composant le plus impor-
tant de I’huile essentielle de manda-
rine, tend a augmenter au cours de la
saison de production ; c’est lui qui

Figure 4. Comparaison des résultats relatifs au y-terpinéne, a-pinéne, a-thujéne, -
pinéne pour les huiles de mandarine pendant les quatre saisons de production (1982/83,
1983/84, 1984/85, 1885/86). 3

est responsable de la progression que
nous avons signalée pour les mono-
terpénes totaux. Par contre le myr-
céne et le sabinéne ont des concen-
trations moyennes a peu prés cons-
tantes. Pour d’autres monoterpénes
comme le terpinoléne, le vy terpinéne,
'o pinéne, le 6 thuyéne et le 6 pinéne
les teneurs ont au contraire plus ou
moins fortement tendance a diminuer
pendant la période de production.

La figure 5 représente les variations
de concentration des composés OXy-
génés dans leur ensemble et des com-
posés carbonyles, esters et alcool. Les
composés oxygénés totaux avec des
concentrations qui vont de 0,9 a 1,9
voient leur teneur diminuer pratique-
ment de moitié entre le début et la fin
de la saison.

Les composés carbonylés, les esters et
les alcools ont un comportement ana-
logue, peut-étre plus prononcé pour
les alcools que pour les composés car-
bonylés.

Si 'on compare les modes de pro-
duction des huiles essentielles on peut
noter que les concentrations en com-
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Figure 5. Comparaison des résultats relatifs & des composés oxygénés, des composés car-
bonylés, des esters et des alcools pour les huiles de mandarine pendant les quatre saisons
de production (1982/83, 1983/84, 1984/85, 1885/86).

posés oxygenés totaux, en esters et
alcool sont en moyenne plus élevées
avec les systémes Pelatrice qu’avec
le systtme Torchi. Ceci est inversé
pour les composés carbonylés, ceci est
imputable a la technologie d’extrac-
tion; dans le systtme Torchi il n’y a
pas de recyclage de la phase aqueuse
comme cela se produit dans le sys-
téme Pelatrice. Ceci provoque une
soustraction constante des composés
les plus hydrosolubles comme les
composants oxygénés en général et les
alcools en particulier.

La figure 6 regroupe les courbes de
variation de quelques composés car-
bonylés. On remarque que la concen-

tration du synensal a tendance & dimi-
nuer au cours de la saison alors que le
comportement des autres constituants
carbonylés, contenus en quantité
mineure dans I’essence de mandarine,
ont des comportements plus irrégu-
liers et en particulier d’'une année
a lautre.

Pour les alcools (figure 7), on
remarque une diminution plus ou
moins prononcée des concentrations
moyennes pendant toute la période
de production.

L’ensemble de ces résultats est en
conformité avec ce que nous avions
observé précédemment (6). Les huiles
essentielles obtenues en début de sai-
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Figure 6. Comparaison des résultats relatifs au synensal, décanal, nonanal et citronellal
pour les huiles de mandarine pendant les quatre saisons de production (1982/83, 1983/84,

1984/85, 1885/86).

son a partir de mandarines peu
mires, (fruits encore verts) et celles
que I'on obtient en fin de saison a
partir de fruits rouges car beaucoup
plus murs, ont des compositions chi-
miques assez différentes.

Les essences de début de saison ont
davantage de composés oxygénés
totaux, et de sesquiterpénes, mais ont
moins de monoterpénes totaux et en
particulier moins de limonéne (voir
figure 3). Ceci permet d’expliquer
pourquol les rapports de concentra-
tion entre le limonéne et tous les
autres composants de I’huile essen-
tielle sont tres différents au début et
la fin de la saison de production.

Conclusion

Les résultats de nos travaux d’analyse
portant sur 4 campagnes de produc-
tion et sur 266 échantillons au total
peuvent étre utilisés comme critére
fondamental de pureté pour les huiles
essentielles de mandarine. Ils peuvent
servir, au cours d’analyse de controle

pour les huiles de mandarine
1984/85, 1885/86).

de la qualité pour prouver la pureté
d’un échantillon inconnu.

Ce qui nous parait important cest
qu’il convient de considérer les rap-
ports qui peuvent exister entre cer-
tains parametres.

Par exemple un échantillon qui
contiendrait 19 % de y-terpinene, 0,15
% d’a-terpineol et 73 % de limonéne
ne peut étre considéré comme pur
bien que ces valeurs entrent dans
les limites de concentration acceptée
dans le «Profil chromatographique ».
En effet il est extrémement impro-
bable que 19 % de y-terpinéne et
0,15 % d’a-terpineol puissent coexister
avec 73 % de limonéne ; en effet
quand les huiles essentielles de man-
darine présentent des valeurs aussi
€levées en o-terpineol et en y-terpi-
néne elles ne peuvent contenir que 68
a 69 % de limonéne (voir figure 8). En
fait I’échantillon analysé doit étre un
mélange de mandarine avec environ
10 % d’huile essentielle ou de terpéne
d’orange ce qui provoque I’augmen-
tation de la concentration en limo-

Figure 7. Comparaison des résultats relatifs au linalol, terpinéne-4-ol, a-terpinéol et thymol
pendant les quatre saisons de production (1982783, 1983/84,

néne. L’exemple qui vient d’étre

.donné pourrait étre multiplié, il est

possible d’utiliser d’autres rapports
entre d’autres constituants chimiques
et la fiabilité des résultats en sera aug-
mentée. Nous travaillons en ce sens
actuellement. Nous pensons donc
pouvoir prochainement publier une
méthode de contréle de qualité qui ne
sera peut-€tre pas utilisable en analyse
de routine mais qui devrait donner
a lutilisateur industriel la certitude
qu’il a employé une huile essentielle
pure et non adultérée.

Ceci n’enléve rien a Iintérét qui est
porté au «profil chromatographique »
que I'on ajoute maintenant a toutes
les monographies modernes consa-
crées aux huiles essentielles. Ces
«profils» sont basés sur des limites
inférieure et supérieure de concentra-
tion pour certains constituants conve-
nablement choisis. Ces «profils»
constituent une nouvelle caractéris-
tiques des huiles essentielles, utili-
sables lors de chaque analyse de rou-
tne et qui permet de garantir un
niveau de qualité convenable.
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.L’utilisation de rapports entre consti-
tuants qui découlent de I’étude que
nous présentons ici permettra une
analyse plus fine et un meilleur
contrdle de la pureté de I’huile essen-
tielle de mandarine d’origine ita-
lienne.
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