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Huiles Essentielles : Un bref historique...
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1¢r¢ Huile essentielle !

20Qiemeg .
Clevenger découvre la
cohobation

21iemeg - Micro-ondes

La lecon de l'université de Farid Chemat « les huiles essentielles: de I'alambic aux micro-ondes, France Culture, 2009



http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
http://plus.franceculture.fr/partenaires/avignon-et-pays-de-vaucluse/la-lecon-de-l-universite-de-farid-chemat-les-huiles
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Huiles Essentielles : Production mondiale

Production Figures of Important Essential Oils (2008)

Maroc; 0,10% Production in Metric
Indonésie; 1,90% = | anﬁg;fuu: Essential Oil Tons (2008) Main Production Countries
I Orange oils 51000 USA, Brasil, Argentina
Hongrie; 0,10% Vietnam; 0,10% Commint oil 32000 India, China, Argentina
___—Auftres; 10% Lemon oils 0200 Argentina, [taly, Spain
Inde: 25,50% Eucalyptus oils 4000 China, India, Australia, South Africa
. Peppermint o1l 3300 India, USA, China
Elats-Unis; 16,80% Clove leaf o1l 1800 Indonesia, Madagascar
Citronella ml 1800 China, Sr1 Lanka
Spearmint oils 1800 USA, China
France; 1,00%— Cedarwood oils 1650 USA, China
Argentine; 4,90% Litsea cubeba oil 1200 China
Patchouli o1l 1200 Indonesia, India
Chine; 9,00% | Lavandin o1l Grosso 1100 France
| Brisil- 26 60% —Australie; 0,60% Corymbia Citriodora 1000 China, Brazil, India, Vietnam
Egypte ; 0,10%~ e
1850-1950 : France, Italie, Espagne, Portugal
Source : Handbook of Essential Oil, Science, »1950 : Afri que du Nord
Technology and Applications edited by K. >1990 : Chi ne, Inde

Husnu Can Baser and G. Buchbauer, chap 3.

p.84-85 (2010) »~2010 : Inde



HE: Répartition mondiale : production globale
3000 plantes, 300 sur le marché




HE: Répartition mondiale : production Afrique




HE: Production Afrique pays vers
lesquels le Sénégal exporte

Gambia Burkina Faso France

18%

Guinea Guinea-
Bissau

43% 54% |7



HE: Répartition mondiale : pays a
partir desquels le Sénégal importe

France Germany China Morocco Tunisia

United States

United Kingdom




Secteurs d’application des HE

Increasing Markets

s
Household 5%

* Perfume 15%

Soaps and
detergents
34%

* Cosmetic
* Flavouring Fin

* |ndustrial

Cosmetics
and toiletries
Others: Candles, aromatherapy, pesticides elc. 25%

e Agricultural

* Pharmaceutical
* Veterinary

e Aromatherapy




Huiles Essentielles : Tendances olfactives/continent
®Flargl | = Fantasy lFruil.‘g.- Fresh & Clean 8 AromalherapyMood enhansemeant

1280, 44 Chocolate cookie
Lemon Pie
German chocolate cake
970
HAT
5.308.35 .48
591 Eﬂ
543 533 545"
m ||“|rJ | I ||

Fragrances of the world - Asla Pacific Norlh Amarica Latin Amarica Midde East & Africa

In Europe and Asia, Floral scents are favoured in personal care
products. In NA, the market is driven by Fruity and Gourmet

fragrances. In the Middle East and Latin America, the market tends to
favour Fantasy fragrances.

Mintel @ In-Cosmetics 2014 (Hambourg)



http://www.fragrancesoftheworld.com/fragrancewheel.aspx
http://www.incensemania.com/fragranceinfo.html
http://www.belle-aire.com/pdfs/FragranceGeneology.pdf
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Huiles Essentielles : Legislation, laquelle ?
“ Un environnement contraignant

Certifications Bio
Ecocert, Demeter
Pharmacopée

Absence de
_~. TOXICITE

Européenne . a) ) ACTIVITE
NVIRONNEMENT™ ' BIOLOGIQUE

Ty QUALITE ‘
ENREGISTREMENT |

RIFM IFRA

Conseils AMM

" de I'europe
Additifs et

excipients

Source : Archimex


http://www.plantesmedicinales.qc.ca/colloques/2006/pres_Mompon.pdf

Huiles Essentielles : Législation

 Complexe car pas de législation propre aux HE

 Législation HE réglementée par le secteur d’application : Cosmétique,
Alimentaire, Médicament, etc

e Cosmétique : Regulation (EC) N°1223/2009
e Alimentaire : Regulation (EC) N°1334/2008
e Médicament : Directive 2004/24/CE

 Complexe car ces textes de loi peuvent se contredire
* Complexe car beaucoup d’acteurs législatifs directs ou indirects en jeu

 Complexe car se rajoute la législation REACH & CLP
* REACH : Registration, Evaluation, Autorisation and Restriction of Chemicals
* CLP: Classification, Labelling and Packaging

e Pas de standardization reconnue a I'échelon EU, il existe néanmoins les
standards de I'l[FRA, guidé par le RIFM

e Besoin d’harmonisation : collaboration ISO/DEQM/IFRA (ISO/TC 54)



http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2009:342:0059:0209:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2009:342:0059:0209:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2009:342:0059:0209:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2009:342:0059:0209:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2009:342:0059:0209:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2009:342:0059:0209:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2008:354:0034:0050:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2008:354:0034:0050:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2008:354:0034:0050:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2008:354:0034:0050:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2008:354:0034:0050:EN:PDF
http://eur-lex.europa.eu/LexUriServ/LexUriServ.do?uri=OJ:L:2004:136:0085:0090:fr:PDF
../Legislation HE/IFRA/23355_GD_2014_01_23_IFRA_Standards_Booklet_(47th_Amendment).pdf
../Legislation HE/ISO/ISO_TC_54_p.12, Dossier.PDF

Huiles essentielles : les nombreux acteurs législatifs

Parfums
&
Aromes

Cosmétiques

Normalization

Pharmaceutique

REACH & CLP

—

IFRA (International Fragrances Association)

Textes de loi EU
http://eur-lex.europa.eu/homepage.html

RIFM (Research Institute for Fragrances Materials)

IFEAT (International Federation of Essential oils and Aromas trades)

EFEO (European Federation of Essential Qil)

EFFA (European Flavour Association) Texte de IOi FR
10FI (International Organization of the Flavour Industry) o
http://www.legifrance.gouv.fr/

FDA (Food & Drug Administration)

EFSA (European Food Safety Authority)

Cosmetics Europe Association (anciennement Colipa)

EFfCl (European Federation for Cosmetic Ingredients)

DETIC (Association Belgo-Luxembourgeoise des producteurs et des distributeurs de savons, cosmétiques, détergents, produits d'entretien, d'hygiéne et de
toilette, colles, produits et matériel connexes)

FEBEA (Fédération des Entreprises de la Beauté)

AFNOR (Agence Frangaise de Normalisation)
CEN (Comité Européen de Normalisation)

ISO (International Organization for Standardization)

AFSSAPS (Agence Frangaise de Sécurité Sanitaire des Produits de Santé) devenu ANSM

ANSM (AI\ er)1ce Nationale de Sécurité du Médicament et des produits de santé) : section Comité Frangais de la Pharmacopée « plantes médicinales et huiles
essentielles

EDQM (European Directorate for the Quality of Medicine) au sein du Conseil de I'Europe
EMEA (European Medicines Agency)

USP (US Pharmacopeial convention)

ECHA (European Chemical Agency)


http://www.ifraorg.org/
http://www.rifm.org/
http://www.ifeat.org/
http://www.efeo-org.org/
http://www.effa.eu/en/about/welcome-to-effa
http://www.iofi.org/
http://www.fda.gov/
http://www.efsa.europa.eu/
https://www.cosmeticseurope.eu/
https://www.cosmeticseurope.eu/
https://www.cosmeticseurope.eu/
http://www.effci.org/
http://www.detic.be/pages/FR/detic.asp
http://www.febea.fr/
http://www.afnor.org/fr
https://www.cen.eu/Pages/default.aspx
http://www.iso.org/iso/home.html
http://ansm.sante.fr/
http://www.edqm.eu/en/edqm-homepage-628.html
http://www.ema.europa.eu/ema/
http://www.usp.org/
http://echa.europa.eu/
http://eur-lex.europa.eu/homepage.html
http://eur-lex.europa.eu/homepage.html
http://eur-lex.europa.eu/homepage.html
http://eur-lex.europa.eu/homepage.html
http://eur-lex.europa.eu/homepage.html
http://www.legifrance.gouv.fr/
http://www.legifrance.gouv.fr/

Huiles Essentielles : ex Contradiction/législation

 Huile Essentielle :

« Produit odorant, généralement de composition complexe, obtenu a partir d’'une matiere
premiere végetale botaniquement définie, soit par entrainement a la vapeur d’eau, soit par
distillation seche, soit par un procéde mécanique approprié sans chauffage. L’huile
essentielle est le plus souvent séparée de la phase aqueuse par un procédé physique
n’entrainant pas de changement significatif de sa composition »

e Cosmétique :

« Les produits cosmétiques sont définis a l'article L. 5131-1 du Code de la santé publique
comme « toute substance ou mélange destiné a étre mis en contact avec les diverses
parties superficielles du corps humain, notamment I'épiderme, les systemes pileux et
capillaire, les ongles, les levres et les organes génitaux externes, ou avec les dents et les
muaqueuses buccales, en vue, exclusivement ou principalement, de les nettoyer, de les
par?umer, d'en modifier I'aspect, de les protéger, de les maintenir en bon état ou de corriger
les odeurs corporelles ».

HE ne devrait pas pouvoir étre considéré comme ingrédient dans un
produit cosmétique car elles passent la barriere cutanée



Huiles Essentielles : Toxicité/Alimentaire

Liste substances : interdites si ajoutees telles quelle dans les denrées alimentaires
(Regulation N°1334/2008 — Annexe Il part A)

* Acide agarique * Menthofurane

* Aloine * Méthyl eugénol

* Beta-asarone * Pulégone

* Capsaicine * Quassine

* Coumarine * Safrole

* Estragole * Teucrine A

* Acide cyanhydrique * Thuyone alpha et béta

* Hypéricine



Huiles Essentielles : Toxicité/Alimentaire

Liste substances : autorisées si ajoutees par le biais d’HE avec restrictions
(Regulation N°1334/2008 — Annexe lll part B)

Exemples d'HE

Denréos s
en contenant Boissons Exceptions
Substances 2 alimentaires o i
des quantités (en mg/kg) et/ou restrictions spéciales
2 (en mg/kg)
importantes
Aloine aloés 0,1 0,1 50 mg/kg dans les boissons alcoolisées.
1 mg/kg dans les boissons alcoolisées
Béta asarone calamus 0,1 0,1 et les assaisonnements destinés aux
biscuits apéritifs (snack foods).
argémone
Berbérine . Wk 0,1 0,1 10 mg/kg dans les boissons alcoolisées
mexicaine
cannelle de Chine, 10 mg/kg dans les caramels et les confi-
Caimanne féve tonka, langue- 2 5 series au caramel.
nd in A a
de-cerf, mélilot, 50 mg/kg dans les gommes a méacher.
aspérule odorante 10 mg/kg dans les boissons alcoolisées.
50 mg/kg dans les nougats, le masse-
pain et ses succédanés, ou produits
Acide AanHE Amae 1 1 similaires.
cyanhydrique 1 mg/kg par % volume d'alcool dans les
boissons alcoolisées. 5 mg/kg dans les
conserves de fruits a noyau.
4 10 mg/kg dans les boissons alcoolisées.
Hypéricine millepertuis 0,1 0,1 5
yper s 1 mg/kg dans la confiserie.
250 mg/kg dans les boissons aromati-
sées a la menthe.
Pulégone menthe pouliot 25 100 N
& g 350 mg/kg dans la confiserie a la
menthe.
10 mg/kg dans la confiserie sous forme
Quassine quassia 5 5 de pastilles.
50 mg/kg dans les boissons alcoolisées.
2 mg/kg dans les boissons alcoolisées
safran et, dans une titrant jusqu'a 25 % en volume.
Safrol moindre mesure, 5 mg/kg dans les boissons alcoolisées
: basilic, noix de 1 1 titrant plus de 25 % en volume.
et isosafrol : ,
muscade, sauge, 15 mg/kg dans les denrées alimentaires
thym contenant du macis et de la noix de
muscade.
1 mg/kg dans les boissons alcoolisées
Santonine armoise de Judée 0,1 0,1 R o/ ‘g o2
titrant jusqu’a 25 % en volume.
5 mg/kg dans les boissons alcoolisées
titrant jusqu’a 25 % en volume.
10 mg/kg dans les boissons alcoolisées
Thuyone 3 3
sauge et armoise 0.5 0,5 titrant plus de 25 % en volume.

alpha et béta

25 mg/kg dans les denrées alimentaires
contenant des préparations a base de
sauge. 35 mg/kg dans les amers.

Substances

Pulégone

Exemples d'HE
en contenant
des quantités

importantes

menthe pouliot

Denrées
alimentaires
(en mg/kg)

Boissons
(en mg/kg)

Exceptions
et/ou restrictions spéciales

250 mg/kg dans les boissons aromati-
sées a la menthe.

350 mg/kg dans la confiserie a la
menthe.



Huiles Essentielles : Toxicité/Cosmétique

e Cosmétique (directive 2003/15/CEE)

e 26 substances allergenes (mention obligatoire sur étiquette si)
* >0,001% dans les produits non rincés (lait corporel, creme visage...)
* >0,01% dans les produits rincés (gel douche, shampoing...)

* 15 substances pouvant se retrouver dans HE
* Ex: Méthyl eugénol interdit dans les produits cosmétiques sauf

451 Methyleugenol (n® CAS £3-15-2), sauf présence
normale dans les essences naturelles utilisees et
Sous réserve gue la concentration n'excéde pas :

- 0,01 % dans les parfums fins ;

- 0,004 % dans les egux de toilette ;

- 0,002 % dans les cremes parfumees ;

- 0,001 % dans les produits rinces ;

- 0,0002 % dans les aufres produits sans ringage
et les produits d'hygiene buccale.



http://ansm.sante.fr/var/ansm_site/storage/original/application/657257784ff10b16654e1ac94b60e3fb.pdf

Huiles Essentielles : Législation EU dernieres nouvelles ...

ifrc Press Release

Brugsals, 10 April 2014

for more itormation plesss contacts  Phene number 132224 2087 EU prend la mesure de
la complexité/REACH &

Companyt 1FRA E-mail address: swelleriifraorg. org
Essential oils on the agenda at EU/Industry CLP pour les PME du
workshop

secteur des HE

On the 89 Apeil, in Brussels, IFRA slong with representatives of the etsentisl ails industry (EFEQ)
sttended & workshop arganized by the EU Commission with the participation of BCHA. 1t was joirtly
oo chaieesd h}l D= Environrment and DG Enterprise.

The workshop was designed to sddress serious concems regarding the EU Chemicals legigation
REACH and CLP (Classification, Labelling and Packaging) and the abillty to comply for small essentisl
Gills Sompanies fllﬂl'lq Cormphax |-EQIS|H'I:|-'.'H"I fior the first tima.

Podliisecs froen France, 1taly and Bulgars explained thet the substances they produce aos aot
standard chemicals They sre produced outdoors in nature and therefore

tompidition depend on many different nsbucally occumng fadors. The Industry made [k clesr tht

they are willing to embrace thelr responsibility and comply with the new legislation, but that they

reguing Some ﬂt Emﬂ-&llr‘lﬂ Eﬁt k Hheslr Secthor.

The Comrmission and ECHA welcomed the industry's cormitrment to comply, and poniced to o
together with the sacor on the developrment of specific guidalings for the essential olls industry to
help companies fulfil thelr obligations. In addition, the EU Cormmisslon, following on from 4 previous
workshop held in Decernber lest year also proposed implementing legislation to sddress |ssues like
ot and data sharing, which are typical requirements of the REACH legislation.

Erd.
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Huiles essentielles : Définition

¢ 150 9235.2

« Produit obtenu au départ d’une matiere premiere vegetale soit par
hydrodistillation ou distillation a la vapeur d’eau, soit par procéde
mecanique par pressage de [’épicarpe des Citrus, soit par distillation
seche »

« ...peut avoir subi des traitements physiques (par exemple . re-
distillation, aération) qui n’impliquent pas des changements significatifs
de la composition de départ »




Huiles essentielles : Terminologie

Source : Perron 1992

Huiles Empyreumatiques

oras - solvants divers
Pommades / \ Oléorésines

d’enfleurage

ISOLATS

Distillation

Distillation moléculaire

Hum s
ESSENTIELLES

Entraimement
a la vapeur

Extraction

Expression
Filtration

Solvants

HE Agrumes

Concrétes
Alecool
Extraction Distillation
alcool moléculaire
h 4
Résinoides. Alcoolats Absolues Deécolorées




Huiles Essentielles : Composition complexe

ex: HE lavande plus de 250 composés * Monoterpéenes (C10)
- acides
] aIICOOIS /S Trés volatil
- cétones ¥
- esters HO

- composés soufrés/azotés

Mais surtout terpenes ! Dérivé isoprene * Sesquiterpenes (C15)

CH;
H

H.C

i Volatil
;rr’ R\ HyC

HE': ':HE . CH(CHZ),



Huiles essentielles : Chémotype, importance |

Chémotype: méme espece botanique mais composition #
Ex : Thym -

..| i
l:::l ':
E 5
Plus de 7 chémotypes a ‘ E |
1. Linalol ‘ . ‘
). Géranlol i +|| L | I I ‘ l | || l.l _l_l_..'_i L||.JJ.LL|.I__|_ l!_l_ -
TRYMuS YUigAars THYMuT Y2 aris
3. ThymOI chanolvpe Lmalol chémolype Géranol
4. Thujanol e =
5. Carvacrol E E |
6. a-terpinéol z
7. Hydrate de sabinéne | | ' | “ ‘ |
Ll Ll N WEE N i-|-.'.L
=) Activité & Toxicité Dewvims, Dewwe




Huiles Essentielles : Chiralité, facteur essentiel

Composeés tres . .
o o i

proches dans leur =

structure chimique

(méme masse

molaire, ...) donc

\ . o o N h__"‘-—-_ __.-""J
tres difficiles a
. (+)-carvone (-)-carvone
.analyser mais Grane de caryv Menthe verte
important !
Cumin Menthe

Configuration spatiale détermine I’Odeur



Huiles essentielles : Rectification

1. Eliminer impuretés : composés peu volatils (phénols a haut poids
moléculaire, cires ....)

2. Eliminer odeur indésirable de composeés tres volatils
* Composeés soufrés : dimethyl sulfide dans HE de menthe poivrée

~S<

H3C CHsj

* Composeés azotés

3. Enrichir en un composé particulier
(ex : HE d’eucalyptus enrichi en 1,8-cinéole)



Huiles Essentielles : Criteres Qualité (AFNOR)

1 Dénomination Botanique (genre, espece, sous espece, variété)

2 Conditions production de la plante (collecte, cultivées: semis/bouturage, origine géographique,
conditions récolte, séchage, fragmentation, pesticides, traitements additionels etc)

3 Partie de la plante utilisée (fleurs, feuilles, écorces, bois, racines, rhizomes, fruits, graines
4 Précision du chémotype (=race chimique)

5 Identification de la plante ou partie (macroscopique, microscopique, CCM ou CPG, réaction
colorées, cendres, teneur en eau)

6 Résidus de pesticides, Nbre de microorganismes

1 Mode d’obtention (entrainement vapeur d’eau, distillation seche, expression a froid)

2 Caracteres physico-chimiques
3 Identification & analyses chromatographiques

4 Condition de conservation et de stockage



http://ansm.sante.fr/var/ansm_site/storage/original/application/657257784ff10b16654e1ac94b60e3fb.pdf

Huiles Essentielles : Fiche Qualité (AFNOR)

| |+ |

v" Couleur, aspect, odeur v" Chromatographie sur couche
v’ Densité mince (CCM)

v Indlce.de refra.ctlon v’ Chromatographie en phase
v' Pouvoir rotatoire liguide a haute performance
v Point de solidification (CLHP)

v Résidu diévaporation v’ Chromatographie en phase
v’ Solubilité dans I'alcool sazeuse (CPG)

v’ Indice d’acide, d’ester, de peroxyde %

Emballage, Conditionnement, Stockage HE (cf AFNOR NF T75-001, 1996) et marquage HE (cf norme NF 75-002, 1996)


http://ansm.sante.fr/var/ansm_site/storage/original/application/657257784ff10b16654e1ac94b60e3fb.pdf
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Huiles essentielles : vers une Eco-Extraction

Micro-
‘ ondes

‘ CO, supercritique
® Distillation vapeur

Hydrodistillation

O
Enfleurage



Huiles Essentielles : Hydrodistillation

: simplicité du dispositif
: dégradations (chaleur et eau)

ESSENCIER

Attention !

- Si chauffage a feu nu de I'lalambic :
v Quantité d’eau suffisante
v' Couche supérieure de la biomasse pas en surchauffe
- Pas de surcharge de I'alambic = mouvement des plantes dans eau (augmentation surface de contact)

- Durée de distillation minimale : réduire réactions chimiques (hydrolyse) et de décomposition



Huiles Essentielles : Distillation a la vapeur (séparée)

MF:&%E . n
puexmion E meilleur contréle de |la
I température, isolation thermique du

= \ o systeme, moins de degradations

VAPEUR D’EAU
\.

= i A plus complexe, plus
iz co(iteux

0o S|
[
] Hydrolat Ly
=4
[E==SEE] [Eale=]
e o o o i [ o [ e oo

(v [ (] ]
o o o e ) | e o o i i
ESSENCIER

Attention !

Vapeur a haute température :
- risque de décomposition des constituants de I'HE

- si biomasse seche =» blocage hydrodiffusion de I’'HE car vapeur plus saturée en eau



Huiles Essentielles : Extraction CO, supercritique

Les états du CO2 Principe:

* CO, dans des conditions de T & P données
(P critique: 73,8 bar et T° critique: 31 °C)
* CO,:
* liguide (bonne capacités d’extraction)
e gaz (bonne diffusion)

P @1°c)
1947 2168 3042 T

(T‘_a) (TB ) (Tcnt ) rK]

Pour P> Pc et T>Tc, le CO2 est a I'état supercritique.

* Application : décaféination du café & ardmes a haute valeur ajoutée

pas de résidus de solvant, tres doux pour molécules
fragiles, haute capacités d’extraction, tres sélectif

tres colteux, installations complexes



Huiles essentielles : Besoin d’Alternatives ?

* Perte de certains constituants
* Dégradation de certains composés insaturés par effet T° ou par hydrolyse

* Eco-extraction :
 Amélioration procédés existants : turbodistillation
« Détournement d’appareils : optimalisé mat 1¢¢/énergie : ultrasons

* Innovation méthodologique/technologique : micro-ondes, CO,
supercritique...

Extraction
idéale

Rapidité Sélectivite




Huiles essentielles : Cycle de I’Extraction/Purification

Extraction
Importance Broyage Frl}{E-l:lluant
actuelle relative Flltraion ntinue)

des procedes iscontinue)

Distillation Centrifugation
Rectificatio Cristallisation
Colonnes pulsees
Chromat ograp hie

CO2Z supercritique (HPLC prep, SMB)

Micro-ondes Enzymologie
(ESAM, VMH D)
Pervaporation
Eau subcritique Ultrasons
Salvants Bio raitement prealable de la matere premiere:
[Champs élechnques (Haulas (Pallatization, Extrusion )
pulsas) prassions)

pﬁ&_ Chromato. Partage Centrifuge industrielle

Reachearche & Croissance Maturile
Davel oppament

Obhsolescanca

Sksdas oo dﬂhl:ll:Fl:IEl_'a"'.l'l'. all roCECE

Source : Archimex


http://www.plantesmedicinales.qc.ca/colloques/2006/pres_Mompon.pdf

Huiles essentielles : Micro-ondes

Archimex (10-100l)

Cooler —_—

Essential oil

Aqueous phase \
Cohobation system ‘

Plant material ~—

Reactor

DSAM HD
(micro-ondes) ///@;:o -distillation)

30 60 90 120 150 180 210 240 270
Source : F. Chemat « Les mercredis de la science » temps (min)

M. Lucchesi, F. Chemat, J. Smadja, Journal of Chromatography A., 2004.
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Huiles essentielles : Microwave Hydrodiffusion Gravity (MHG)

F. Chemat et coll., European Patent 07100935.1, 2008

Source : F. Chemat « Les mercredis de la science »

Application : extraction of essential oil from

Rosmarinus officinalis L.

Compounds HD (%) | MHG (%)
Monoterpene hydrocarbons 68.56 68,60
Oxveenated Monoterpenes 1487 28,10
| Sesquiterpene hydrocarbons 1.9 141
Oxveenated sesquiterpenes 0.26 0.25
Other oxygenated compounds 103 1%
Extraction Time (min.) 180 15
Yield (%) 0.3540.07) 0.3320.00
Total oxyeenated compounds 26.16 054
Total non- oxypenated compounds .47 T0.01

Whald (%)

o 4 8 Bl im0 12
Time min

140 480 0 200
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Huiles essentielles : Chromatographie en phase gazeuse
(CPG)

* Permet d’obtenir un chromatogramme veéritable signature de I'HE

* Principe: le liguide est vaporisé puis séparé en fonction de sa
polarité et de sa masse dans une colonne capillaire. Le détecteur
« brlle » les composeés separeés sur la colonne et permet la
quantification (FID)

e Permet de mettre en évidence des fraudes fines et des
contaminations involontaires.



Huiles essentielles : Chromatographie en phase gazeuse
(CPG)

- TR On se base sur le temps de

e | | rétention et I'injection de

= | : standards

- [ R | A Trés bonne précision pour

‘ I | quantification mais identification
- i {i« 27?7

il """"“"ﬁ“éoJ;jhl'll‘“‘” n Lol;&Jz‘diozsjlé ;';'_‘f!f;Q;'}':;'t;;‘;;;’;;Zfi T e




Huiles essentielles : Chromatographie en phase gazeuse
(CPG)

 |déalement couplé a un spectrometre de masse qui permet
I'identification

* Principe: la molécule est bombardée avec des électrons et le
spectre obtenu (spectre de masse) est typique de la molécule

* Moins adapteé a la quantification

» Appareillage plus colteux, demande personnel tres qualifié



Huiles essentielles : Chromatographie en phase gazeuse
(CPG)

100

. CH,OH

50 1

0,...,....,.LLL' ........... , L ;m/z
S 10 15

m/z 12(3), 13(5), 14(10), 15(41), 16(2),
28(12), 29(72), 30(9), 31(100), 32(67), 33(1)
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Variabilité morphologique, génétique et chimique de
Cananga odorata [Lam.] Hook. f. & Thoms. forma
genuina en vue de I'amélioration qualitative de la
production de |I'huile essentielle d'ylang-ylang dans
les iles de I'Océan Indien

Y

!

Céline BENINI
Année académique 2013-2014

- Origine: les iles Moluques (Indonésie)

-

L — : 2 NN S e
. Production actuelle: max 70 t/an
s principaux: Union des

Comores, Madagascar et Mayotte

w

>

Contexte
Objectifs
Résultats

Perspectives



15 000

20 000 |

[~
wn
(=]
a

Qtés an kg

10 000

% 000

, » Grande valeur economique et patrimoniale
Plante menacée |  pour les les productrices
» Problematique
- Crise economique mondiale depuis 2007
Frelatage
Mélange des origines

Evolution des exportations d'huile essentielle d'ylang de Mayotte
[#ources DAF, TEDOM)

Hétérogenéité de la qualité
Lourd impact environnemental
a5 Cas particulier de Mayotte

17 650

15 F¥¥s
14 267 14 Bo% 14110

1l 453

90 51 x4 23 34 5 96 7 58 93 o0 o1 ez o3 o4 as o6 a7
Anngées




Obijectifs

1. Caractériser la variabilité :
* Morphologique
* Génétique
* Chimique

2. Etablir des liens entre type de variabilité

3. Proposer des pistes de valorisation & conservation



Ylang viang . Nature Variabilité chimique ?

Géographie :
* Origine chémotype E
* Importance pour marché -

2. Environnement
Conditions climatiques
 Pollution

* Insectes ravageurs

3. Génetique et evolution
Pour certaines especes :
 Influence des génotypes
 Influence de la structure génétique

SAEEEE

Variabilité

1 Physiologie chimique des HE
Type d’organe (feuille, fleur, écorce. .
ype d organe { ) au sein d’une

 Stade de développement
» Type de structure sécrétrice meéme es péce

Blessures mécaniques ou chimiques

4. Socio-politique
* 65% HE : culture pérennes ligneuse
* 55% production : provenance P.E.D.

5 Culture & Distillation

Quantité de matiere vegeétale

Mode d’extraction (technique distillation, matériau de 1’alambic, mode de chauffe)
Stockage
Mains d’ceuvre & espace requis




5 fractions

- Ylang-ylang : Cananga odorata [Lam.]
Hook. f. & Thomson forma genuina

- Huile essentielle d'ylang-ylang obtenue
a partir des fleurs fraiches et matures de
C. odorata

» Processus: hydrodistillation ou
entrainement a la vapeur

- Cing factions: Extra S, Extra, 1, I1, 111

Fruits - Deux origines reconnues: Comores/

Mayotte et Madagascar (AFNOR/ISQO)

IS0 Z0E3:2004(E)

Inflorescence

Tahée ¥ — Chromatographic prafile

Fractkans
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Connaitre, valoriser et préserver I'ylang-ylang:
une démarche orientée "huile essentielle"

-
Etape 3 — Proposer des

pistes de valorisation et de
préservation

A"

Etape 2 — Etudier les facteurs
qui en sont responsables et
peuvent l'influencer

h
Etape 1 — Connaitre la
variabilité chimique

Variabilité chimique Comores/Madagascar

Moheh

NofsH B

; ambanis "3

= W Snjouan

®

Iayatte (FRY

Madagascar

Fraction 1 Fraction 4
GDC MY NB AMJ GDC MY NB AMJ

chemical classes

monoterpenes 0.09:002  003=001 019004 021004 0.14:002  008+004  0.11x002  0.30=0.04

sesquiterpenes 472£044 4802046  552£051  2.88+027 56.54+6.43 1 [49.75:5801 5613556 | 47.26=4.80

terpenoids without esters 26.58=445 1500247 | 44632699 52372885 9.06:0.91 10.80:106 1206144 1145115

terpenoids esters 707168  416=080 9582278  11.17=320 488162  435:130  496x127  6.18=189

others without esters 13.61£2.16 _1480+233 19.16+2.77  13.67=2.11 6.80£233 743137 12932395  8.78=2.66

e 47.37£547  60.70=6.80 20.39=5.78  19.22=5.11 2046+4.76 2607471 12103464  24.82+4.68
total identified # 02.47 26.38 89.42 88.81 85.69 87.48 85.89 87.31




Variabilité chimique entre iles

Fraction 4 = p'CfeS\"l me[h)l& odeur acre et notes florales

4
ether
30.00%
benzyl salicylate 25.00% methyl benzoate
20.00%
15.00% Grande Comore
_—
10.00% — Mayotte
benzyl benzoate linalool G o
: NossiBe
'__f;;ﬂ::::n ul = = Ambanja
balsamique & m
sucree avel
fond Moral
%
germacrene-D B\ benzyl acetate
N "
N B odeur florale
E-cinnamyl fraiche et sucrée
: geranyl acetate \gbrement fruitde

acetate
Benini et al, 2012

Mayotte et Madagascar : différence la plus marquée



Variabilité chimique entre iles

Groupe plantations
Groupe plantations

Fraction 1 Fraction 4
5 4
ks
|
4 3
» & (GECAD
1 ® GCAD o - . s . B GCIF
21 “ ek . e GCMB
9 " ¢ GOMB | = 1 A GCMO
o~ ’ A GCMO o
s 14 o * b GCSE
& A . b GCSE & o o
o 0 o MDAM o o o - 5
i O MDTS g 1 a MD'T
-19 MYBO ] MY BO
& % - MY D? —34 = ! _ MY DZ
=41 ; MYMAY . | de prenyle MY MY
’ s & wrl L] _qd etThner de para craswvie LY A
-34 ac de prenyle =] MYWA 3 L ]
benz, :fe J::etrl:,rle v o Deia-fa:;}'ophyh?ne I 2. a .
ac. de benzyle ° i 44 geraniol 1c. de benzyile
_4“‘ _ ¥ : : ' . — 4 -1 . " 1 T T T T >
4 2 0 2 4 G a —4 -3 -2 -1 0 1 2 3 4
PC1 (42.7%) PC1 (33.9%)

GCAD, GCIF etc : code des plantations



Connaitre, valoriser et préserver l'ylang-ylang:

une démarche orientée "huile essentielle" FaCteurS de Va ria bilite

Variabilité :

 Morphologique : (feuilles, fleurs) : pas de corrélation
avec la variabilité chimique

* Génétique : Similaire entre iles mais variable entre
plantations...

Etape 3 — Proposer des
pistes de valorisation et de

préservation

Etape 2 — Etudier les facteurs
qui en sont responsables et
peuvent |'influencer

Etape 1 — Connaitre la
variabilité chimique

1.0

VAH_A : .
. : KAH_B +

ac.de prényle

Variabilité Environnementale : =)

Climat, Age géologique, parametres
édaphiques difféerents entre :

variabilité chimique liée ala | géraniol
richesse en éléements ac. de geranyle
minéraux (cf MAV et VAH) linalol

10
:
»

10 10



Arbre décisionnel

Ex : Fraction 3

benzyl acetate <4.33%

Yes No

_ benzyl acetate >= | 1.41%
benzyl salicylate >= 5.71%

- ' e Yes No
E-cinnamyl acgtate >= 1.13%
Yes No Grande Mayotte
Grande Comore
Comore
Madagascar Nossi

Ré

Un outil pratique : détermination rapide de |'origine de I'HE
Arbre : outil > information AFNOR



Connaitre, valoriser et préserver |'ylang-ylang:
une démarche orientée "huile essentielle"

Etape 3 — Proposer des
pistes de valorisation et de
préservation

Etape 2 — Etudier les facteurs
qui en sont responsables et
peuvent |'influencer

J

‘

Etape 1 — Connaitre la
variabilité chimique

Ylang vlang : Démarche de Valorisation

La valorisation ou répondre aux exigences du

Vers une qualité
constante

Cantonner
Vapprovisionnementau
sein d’'une méme ile

[
[

Eviter les mélanges
frauduleuxd’origines

[

Renseigner les acteurs
sur la variabilité intra-fle

. Pas possible d’identifier

marché

Utiliser la variabilite
chimique comme un

atout
N

une plantation d'intérét
: supérieur

Informer les acteurs de
la variabilité disponible

_(qualité différenciée)

Possibilité de
valorisation en circuits

[

Chémotypage

Difficile car huile
fractionnée mais
possible

Intérét du marché?

l courts ‘

—



Conclusion : La clé du succes pour tous |

Connaitre
- Plante

- Culture

- Variabilite

COSMOS
ORGANIC

COSMOS
ORGANIC
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Projets HE

Oilprotect Project

EOs for Protection of cereals against insects
Tierry Kenne and Saskia Sergeant

Coll. UCL- private companies

Ecoextraction of Apiaceae seed EOs
Iness Bettaieb post-doc
Coll. Center of Biotechnology of Borj Cedria (Tunisia)

Tree Injection Project

EOs for Protection of trees against insects
Pierre-Yves Werrie Ph D student

Coll. UCL- private companies

HERBIOIL project
Eos as herbicides study of the action mechanisms
LBMI + CGO + CA

EOs production in Senegal
Two senegale Ph D students
Founded by WBI

EOHUB project
Erasmus + Knowledge alliance
Coll. different countries

EOs slow release for biopesticide develop.
Use of new polymers for encapsulation
Chloé Maes Ph D student

Coll. Reims University

Collaboration with different universities in Morocco, Tunisia,
Algeria, ...




Merci pour votre
attention



