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Essais de distillation
et données analytiques sur I'essence

de Vétiver au Kivu

par
R. WILBAUX A. NEYBERGH
Ingénieur Agronome A. I. Gx. Ingénieur Agronome Chimiste Lv.
Directeur Chimiste
du Bureau d'Etudes Techniques au Laboratoire de I'O.P.AC.
a Costermansville. a Costermansville.
[. — INTRODUCTION.

[.’essence de Vétiver a une composition assez variable suivant
les auteurs. Ainsi, quoique l'un de nous (1) en ait déja parlé dans une
note précédente, nous croyons cependant encore utile d'y revenir et
de résumer au début de cet article, les connaissances actuelles sur les
constituants principaux de cette huile essentielle.

Nous parlerons ensuite des résultats obtenus a 1'O.P.A.C. par
distillation semi-industrielle, résultats que nous comparerons avec ceux
obtenus chez des colons installés dans la région.

Nous étudierons également les relations qui pourraient exister
entre les diverses constantes physiques et chimiques de l'essence.

II. — COMPOSITION DE L’ESSENCE DE VETIVER.

|.’essence extraite des racines de Vetiveria zizanoides STAPF, se
compose essentiellement :
) Des sesquiterpénes C,;H,, :

un vétivene bicyclique, isomére du cadinéne (CORNUBERT).

des vétivénes bicycliques.

des vétivénes tricycliques.
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SEMMLER, RISSE et SCHROETER, cités par OTTO (2), ont isolé des
fractions de téte deux vétivénes lévogyres, dont les caractéristiques

sont les suivantes :

Eb,,
D.,
D
D

Bicyclique
137-140°
= 0,9321
= 1,51896
= — 10°12°

ESSAIS D® DISTILLATION ET DONNEES ANAT.YTIQUES

Tricyclique
123-130°
0,9355
1,51126

— 12°16°

JEANCARD (3) cite également deux vétivénes lévogyres dont les
constantes seraient les suivantes :

Bicyclique Tricyclique
Eb 128-132° Eb, - 124-125°
D,, : 0,932 D.,, 0,9299
nD = 1,52164 D 1.5130
D = — 12°36 aD = — 2

D’autre part, DURVELLE (4) citant les travaux de GENVRESSE et
lLaNGLOIS, donne pour un des vétivénes les constantes suivantes :

Eb,,, = 262-263°
D., 0,932
oD = 18°19° (donc dextrogyre).
Enfin, DURVELLE également, citant SEMMLER et ALll, donne
d'autres chiffres :
Eb,, = 126-130° Eb, = 132-140"
D,, = 0,9355 D., = 0,9321
7D = 1,51126 nD = 1,51896
2D = 2°16° «D 10°12°

On voir donc que des divergences dans les chiffres donnés par les
auteurs ne permettent pas d’'avoir une idée bien nette des sesquiter-
pénes existants dans l'esssence.

2)  Des vétivénols C,;H,,O, alcools sesquiterpéniques correspondants
aux vétivénes.

DURVELLE (4) citant les travaux de GENVRESSE et LANGLOIS. parle
d'un vétivénol C,,H,,O, dont les caractéristiques sont :

Eb,. 169-170°
D., 1,011
aD = + 53943

Cependant, OTTO, citant les mémes auteurs donne comme for-
mule C,;H,,O, ce qui est probablement exact, car une formule brute
C,sH.:O impliquerait la disparition d'une double liaison du squelette
bicydique.
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SEMMLER et ALIl, cités par OTTO (2), ont repris les recherches de
GENVRESSE et ont isolé des portions de queue, un vétivénol tricyclique

a une double liaison C,;H,,O, alcool primaire, dont voici les con-
stantes :

Eb, - 170-174°
D= 1,0209

D = 152437
aD = - 3430

Ce vétivénol tricyclique primaire est accompagné d'un vétivénol
bicyclique primaire, a3 deux doubles soudures dont JEANCARD donne
les constantes :

Eb., = 168-170°
D., - 1,0095
D - 1,52058
D = + 25

et note qu'il s'agit d'un mélange de deux alcools, alors que SEMMLER et
alii ont isolé un mélange d'alcools primaires bi- et tricycliques, ayant
comme caractéristiques :

Eb,. = 178-185°
D, = 1,0137

D = 1,52822
D - - 5212

CORNUBERT (5) parle de :
2 vétivénols bicycliques primaires dont I'un du type cadaléne, et
I'autre du type eudaléne;
| vétivénol bicyclique tertiaire du type cadaléne;
d'autres alcools tertiaires;

des alcools tricycliques.

3) Des vétivénones (ou vétivones).
SABETAY et TRABAUD (7) ont trouvé jusqu'a 13,6 % de cétones bru-
tes (a 79 % de vétivénones).

CORNUBERT (5) donne les constantes de ces cétones, d'aprés NAVES :

Vétivone ¢ Vétivone 3
Eb, 144-144°5 141-142°
D., 1,0035 1,0001
nD 1,5370 1,5309
oD - -~ 238°25° — 38°92°

Les deux isoméres ont la méme formule plane, PFAU et PLATINER.
cités par CORNUBERT ont établi leur formule de constitution.

RAo SAHEB, MENON et ITTYACHAN (6) parlent de cétones de for-
mule brute C,H,,0 et C,,H,;O, dont les points d'ébullition sous 10 mm
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sont respectivement [50-155° et 174-176° et les densités a 20° de 0,980
et 1,020.

4) L’acide vétivénique Ci:H:O:, tricyclique, pour lequel SEMMLER et
alii, cités par DURVELLE indiquent : Eb,, = 202-205°.

5) Des vétivénates de vétivényle :

Eb, = 170-173°
D, = 1,0372
D - 1,50573
D = o412

En résumé, on peut dire que |'essence de vétiver contient prin-

cipalement :

1) des vétivénes, lévogyres en général,

2) des vétivénols, libres ou combinés, dextrogyres,

3) des vétivénones dont un fortement dextrogyre et un autre lévogyre,
4) de l'acide vétivénique, dextrogyre,

5) des vétivénates de vétivényle, dextrogyres.

Les huiles essentielles du vétiver sont, en général, dextrogyres.

Les parfumeurs estiment qu'une essence de qualité doit &tre forte.
ment dextrogyre (plus de + 20°), mais aux Indes, on aurait produit
des huiles essentielles & pouvoir rotatoire nettement lévogyre.

Le tableau I, résume les données analytiques que nous avons pu

s

récolter dans la littérature & notre disposition.

On y remarque : les essences de La Réunion se caractérisant par
des densités en général faibles, peu d’acides et d’esters, un indice
d’acétylation souvent modeste et des pouvoirs rotatoires spécifiques
souvent faibles; il est, par contre, extraordinaire de constater que la
plupart des essences des Indes Anglaises sont fortement lévogyres, bien
que leurs indices d’acétylation soient élevés; en Europe, on distille
des racines ayant subi un long voyage, équivalent & un stockage, et
on opére principalement sous courant de vapeur, et les essences obte-
nues sont généralement a pouvoir rotatoire dextrogyre trés élevé et a
haut indice d’acétylation.

lll. — DISTILLATIONS SEMI-INDUSTRIELLES
EXPERIMENTALES.

Nous avons effectué a 'O.P.A.C. diverses distillations expérimen-
tales en partant de racines séchées, hachées au broyeur 4 marteau. Ce
N

dernier traitement augmente le rendement par rapport 4 une distilla-
tion sur racines entiéres.



TABLEAU I

CONSTANTES DES ESSENCES DE VETIVER ETRANGERES

Densite Indice Pouvoir : . Indice
Origine a de réfraction rotatoire dlélffggs GI ggtl gfs d'acétyla Référence
20°C a20°C a20°C tion
La Réunion | 0,986 - + 280° 6,2 11,9 — Genvresse
0,990 a 1,020 1,515 a 1,529 + 140 a + 37° 45 a 17 5 a20 119 a 145 Imperial Institute
0,982 a 1,042 1,515 a 1,523 + 100 a + 40° 4,0 a 20 5 a 20 105 a 150 Imperial Institute
0,982 a 1,020 1,515 & 1,5285 | + 10° a + 38° 4,0 a 20 5 a20 103 a 150 Durvelle
0,980 a 1,020 1,515 a 1,528 + 150 & + 37 4,0 2 20 5 a20 105 a 146 Saheb, Menon et Ityac-
0,982 a 1,030 1,515 a 1,528 + 100 a + 38" 4,0 a 20 5 a20 105 a 150 Jeancart [chan
Java 0.985 a 1,045 1,510 a 1,530 + 15° a + 45¢ 8,0 a 35 5 a25 100 a 150 Koolhaas
0,989 a 1,0208 1,523 + 250 a + 35¢ 20 15 134 Dejoie
Haiti 0,995 a 1,026 1,519 a 1,524 + 30° a + 35° 13 46 125 Dejoie
Jamaique 0,997 1.5243 + 17°8 a + 19° 15,5 106 117,9 Imperial Institute
Indes 0.99 a 1,0486 1,5158 a4 1,526 + 30065 2,2 a 12 25 a 60 132 a4 166 Kailosh
1,011 1,5165 — 30°65 10,5 69,6 (?) 132,8 Durvelle
1,007 1,5227 — 67°50 9,3 12,3 145,6 Saheb et alii
1,0005 1,5221 — 70°34 8,4 93 147,5 Saheb et alii
1,0035 — — 14054 29,1 — 146,7 Saheb et alii
Europe 1,0001 — + 35010 32,5 11,9 — Genvresse
1,014 a 1,042 1,520 a 1,524 + 25" a + 40° 25 a 65 10 a 25 130 a 16C Imperial Institute et
[Durvelle
1,015 a 1,040 1,622 a 1,527 + 250 a + 37° 27 a 65 9,8 a 23 130 & 158 Simon
1,020 2 1,025 1,520 a4 1,523 | + 26° 4 + 30° 20 a 40 - 130 a 160 Durvelle




TABLEAU II
ESSAIS DE DISTILLATIONS EFFECTUES A L'OPAC, SOUS COURANT DE VAPEUR

i i ] ' T ‘

Constantes des essences obtenues

= |23 | w5 g Volumedes |  Durée | Traitement
& S ‘é’ g9 o -3 = | petites eaux | de stockage Origine ‘ des ] ) °
Date Zo= | $25 = _ag | pour 100 kg. | des racines des racines ' S ,S o o8 g | 82 5 £2
= = A . ! | = i © ‘D
-c:%. E:f =% | g 2 = | deracines aprés racines |  avant 2. g g Se -;;J § g % :;ﬁ *§§ 558
A7) i 5 icti 3 £ K .
i en litres récolte distillation a < g ,._é 0 =P g | A :: g § §
| | 1
3/4/50 1a 0,57 8 - ‘ 3ans N'Gweshe —
1b 0,59 8 — 3ans » Trempage 1.0170 | 15176 | 41,711 13,42 152,0 —-
lc 0,53 8 — 3ans » —
15/4/50 2 0,77 16 — 2 mois Goma - — 1.5268 31,13 25,54 120,5 —
. s - 1.0096 | 1.5192 22,68 22,49 170,2 | + 38"
8/5/50 | 3 2,26 16 2130 | 2%mois | Biakobe - 10154 | 15206 | 3125 | 1029 | 1631 | + 37
27/7/50 4 1,27 16 6010 3 Y4 mois Kalama | - 1.0305 | 1.5206 64,40 19,60 179,2 [ + 38
21/8/50 5 1,11 16 | 7500 4 Y4 mois » — 1.0330 | 1.5253 59,70 14,90 175,6 | + 37¢10
31/8/50 6 1,27 16 7300 4 15 mois | » — 1.0285 | 1.5234 62,55 7,99 170,1 ; + 34°10
1/10/50 ki 1,05 30 | 7000 5 Y, mois » ; — a 1.0279 | 1.5231 55.53 5,61 153,3 | + 31015
30/11/50 1 8 0,96 24 I 8400 7 Y2 mois » ‘ — b 1.0635 | 1.542 149,08 36,47 2218 —(*)
\ voir Tableau n° III
12/12/50 ‘ 9 1,02 16 | 7250 8 mois » - 1.0292 | 1.5214 70,26 14,87 1984 | + 33°20
14/12/50 10 0,93 16 7900 [ 8 mois » | Trempage 1.0282 | 1.5214 54,55 12,62 182,3 ‘ + 33945
20/12/50 11 0,35 16 | 6700 8ans Muzinzi ‘ — 1.0236 | 1.5204 82,88 8,70 168,1 + 27°30
24/4/51 12 0,90 16 4900 12 % mois Kalama - 1.0252 | 1.5234 58,62 31,84 116,8 +- 340
. 1.0121 | 1.5192 22,68 22,49 170,2 + 38
8/6/50| 13 4080 8 mois - /10189 | 15206 | 31,25 | 10,28 | 1632 | + 39¢
i | i |

(*) Le 7b correspond a la fraction lourde passant en fin de distillation,
fraction qui ne représente que 49 % du total de l'essence obtenue.
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TABLEAU III

SEPARATION DES FRACTIONS DISTILLANT DE 4 EN 4 HEURES,

i i |
| | |

Rendement Indice
sur racines Densité de Pouvoir ! .
Fraction 4949 a réfraction rotatoire dl'ggilg:s ;,2::::5 ‘ d’aclér:ggilon
d’humidité 200 C a spécifique | ‘
| en 9% . 200 C | 1
| | | | ‘
|
1a 4h | 0,382 1.0088 1.5196 + 32¢ | 29,45 J 18,09 153.5
|
4a 8h | 0.142 1.0274 1.5230 — 40° 60.58 ’ 24,13 177,6
* |
B a 12 h. 0.155 1.0320 1.5249 - 41° 69,72 ‘ 23,14 f 180.4
2 a4 16 h. 0.093 —-& 1.5247 — 38940 102 80 18,51 | 214 .4
5 a 20 h. 0,066 — 1.5250 - 33020’ 105,51 | 22,72 i 206.6
) & 24 h. 0,031 - 1.5246 - 36°40° 115,48 ‘ 17.63 ‘ 91.8

L’alambic, ayant servi aux essais O.P.A.C, (cfr. figure |) a une

capacité de 370 litres. Les distillations se font sous courant de vapeur
fournie a 4,8 kg effectifs par centimétre carré, et sans cohobage. Cette
vapeur est admise dans la cucurbite par un serpentin perforé; on main-
tient une pression de 0,1 a 0,3 kg par centimétre carré au chapiteau.
En outre, une double enveloppe de vapeur 4 0,5 kg par centimétre
carré maintient chaudes les parois de 1'alambic.

Le tableau Il résume les conditions des essais. De ces résultats,

on peut conclure que :

I

2)

3)

5)

le trempage préalable des racines n'a pas augmenté le rendement
a la distillation, contrairement & ce qu'affirment certains auteurs.
la durée de conservation des racines fait régulierement baisser le
rendement. Le stockage ne se fait donc pas sans perte d’huile
essentielle.

une durée de stockage des racines dépassant 4 |/2 mois fait dimi-
nuer légérement le pouvoir rotatoire spécifique.

les rendements sont assez variables selon |'origine des racines :
si on compare les rendements, aprés stockage de 2 a 3 mois, 1l v
a une nette différence entre les résultats obtenus avec du matériel
végétal de Biakobe, Goma et Kalama.

Mais comme nous ne connaissons pas 1'adge de la plantation,
au moment de la récolte des racines, on ne peut attribuer ces varia-
tions a des modifications du milieu.
les constantes des essences distillées au Kivu, sous courant de
vapeur, sont excellentes et se rapprochent des meilleures essences
de Java et d'Europe. Nous verrons, d'aprés le tableau IV ci-aprés
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6)

que les résultats obtenus avec une distillation semblable a la nétre.
sont excellents également.

méme en opérant sous courant de vapeur, la composition de 1'es-
sence change du début a la fin de la distillation. L’hydrolyse des
esters s accentue, la densité augmente avec la durée de distilla-
tion; mais le pouvoir rotatoire spécifique et I'indice d’acétylation
augmentent, passent par un maximum, puis diminuent & nouveau.

co

-4

Formation du noyau
Cyclopentanique

/3 Vetivone

Nous reviendrons ultérieurement sur cette question du frac-
tionnement au cours de distillations a 1'eau et sous courant de

vapeur,
TABLEAU 1IV.

RESULTATS OBTENUS AU MOYEN D’UN APPAREILLAGE INDUSTRIEL

ANALOGUE A CELUI DE L’OPAC

f 1 I

I ; 11 ! 111
Durée de stockage avant distillation. 4ans 3 mois 3 mois
Emploi du cohobage . . . . . . . avec avec | sans
Densité a 20°C . . P 0.9989 1,0058 1.0008
Indice de réfraction a 20°C . . . . 1,5207 15212 | 1,5227
Pouvoir rotatoire specmque . + 32045' + 370 + 32°30°
Indice d’acides . . . Lo 14.72 13.88 16.54
Indice d”esters . . . . . . . . . 16.55 22.58 20.62
Indice d’acétylation . . Lo 137.7 144.9 151.2
Solubilité dans I'alcool 80 % Lo 2.3 vol. 2.1 vol. 2.1 vol.
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Par ailleurs, nous avons pu suivre de nombreuses distillations de
mise au point d'un alambic, dont la figure 2 donne une représentation
schématique.

La cucurbite, d'une capacité de 2.900 litres, renferme de l'eau
7 . A : .
saturée de sel. La matiére, passée au préalable au broyeur & marteau,
se trouve sur un faux-fond perforé, au-dessus du niveau de I'eau salée.
Les petites eaux sont systématiquement réintroduites dans 1'alambic.

Diverses distillations ont été opérées avec cet appareil et les frac-
tions d'huiles essentielles, prélevées par intervalles réguliers de distil-
lation, ont été analysées séparément (voir tableau V).

Il est probable qu'avec un tel appareillage, a4 surface de chauffe
réduite, la chauffe aura été irréguliére, la nuit surtout.

De I'examen des chiffres figurant au tableau V, on peut conclure :

I° Le fractionnement de I'essence au cours de ces distillations, est

plus prononcé que lors de distillations sous courant de vapeur et sous
pression.

La base théorique de ces fractionnements est la suivante : La régle
de GAy-Lussac sur la distillation des mélanges binaires non miscibles
peut s'écrire :

a d F M F
a a a a
g b 4 = X , avec
b d, Fb M‘O %
F +F =P
a b

ol a et b sont les proportions des deux corps A et B dans le distillat.

da et db sont les densités de vapeur de ces deux corps.

Ma et Mb sont les poids moléculaires de ces deux corps.
Fa et Fb sont les tensions partielles de vapeur des deux corps

dans le distillat & tension résultante P.

La teneur en essence des vapeurs serait en principe constante si
I’essence était un corps pur. Mais |’essence de Vétiver est composée de
plusieurs corps miscibles entre eux, en présence d'un autre corps non
miscible, 1'eau.

La rétrogradation partielle inévitable dans un alambic provoquera
directement une rectification. Les fractions lourdes seront facilement
arrétées lors de la rétrogradation et sont par la suite plus difficilement
distillables, & cause de leur faible tension de vapeur. Les vapeurs fina-
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les ont alors une trés faible teneur en essence et il faut de grandes
quantités de vapeur pour entrainer relativement peu d'huile essentielle.

Ceci montre que pour le Vétiver, plus encore que pour d'autres
plantes a parfum, il est important que l'alambic ait un chapeau aussi
réduit que possible, un col d'amenée au réfrigérant incliné vers le bas.
Il peut étre utile de munir I'intérieur du chapiteau d'une gouttiére cir-
culaire conduisant les condensats dans l'évacuation (cf. figure 3) le

oy
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Tete d'alambic avec
evacuation descendante
et gouttiere

Fic. 3.




TABLEAU V

DISTILLATIONS A LA VAPEUR FLUANTE, DANS L’ALAMBIC SCHEMATISE A LA FIG. 2

Proportion
des Indice .
fractions | Densité de Pouvoir Indice Ingéce Indice Indice
par rapport a réfraction rotatoire d’acides S2Po- d'esters d’aci-
a 200C a spécifique nifi cg.(t)i on tylation
l’essence 20°C
totale
Ire distillation de 102 heures — Raci-
nes stockées pendant 3 mois.
Fraction passant entre 0 et 6 heures 0.9655 1.5133 + 27945 1.82 5.46 3.64 74.75
» » » 6 et 30 heures 0.9925 1.5239 + 6°30 0.70 7.57 6.87 106.02
» » » 30 et 54 heures 1.0065 15260 + 30°30° 1.26 9.67 8.41 140.10
» » » 54 et 178 heures 1.0065 1.5260 + 45015 1.26 15.42 14.16 148.52
» » » 178 et 102 heures 1.0015 1.5274 + 52030 2.52 16.12 13.60 157.36
Ensemble des fractions (bulck pondéral) 1.0039 1.5249 + 24030° 0.82 22.72 21.90 129.03
2me djstillation de 96 heures.
Fraction passant entre 0 et 6 heures 0.9751 1.5176 + 26015 2.38 7.29 491 97.19
» » » 6 et 12 heures 0.9831 1.5223 + 5030 5.75 14.72 8.97 105.60
» » » 12 et 18 heures 0.9851 1.5246 — 230’ 4.90 12.95 8.05 105.60
» » » 18 et 24 heures 0.9911 1.5249 — 2015’ 11.92 19.21 7.29 117.52
» » » 24 et 30 heures 0.9971 1.5256 + T30’ 16.26 25.80 954 138.28
» » » 30 et 36 heures 0.9991 1.5260 + 12030’ 14.86 26.64 11.78 144.31
» » » 36 et 42 heures 1.0021 1.5266 + 16°15’ 15.42 25.80 10.38 146.40
» » » 42 et 48 heures 1.0031 1.5270 + 20 30’ 15.14 25.80 10.66 146.40
» » » 48 et 54 heures 1.0051 1.5275 +-25°50’ 15.42 26.64 11.22 149.50
» » » 54 et 60 heures 1.0056 1.5273 + 28° 15.98 28.05 12.07 151.61
» » » 60 et 66 heures 1.0071 1.5276 + 31°15° 16.26 28.75 12.49 142.21
» » » 66 et 72 heures 1.0071 1.5276 + 34°30° 17.11 28.75 11.64 143.89
» » » T2 et 78 heures 1.0101 1.5280 + 37°30° 21.31 35.43 14.12 149.22
» » » T8 et 84 heures 1.0101 1.5280 + 36015’ 20.47 42.49 22.02 145.71
» » » 84 et 90 heures 1.0114 1.5285 + 38015’ 20.89 35.58 14.69 141.65
» » » 90 et 96 heures 1.0118 1.5283 + 41°15’ 22.29 39.69 17.40 149.22



3me dijstillation de 96 heures. "
Fraction passant entre 0 et 24 heures| 544 % 0.9842 1.5223 + 6015 8.13 19.63 11.50 93.41
» » » 24 et 48 heures 24,4 % 1.0052 1.5259 + 18020’ 13.46 24.54 11.08 121.45
» » » 48 et 72 heures 134 % 1.0114 1.5270 + 36°40° 18.51 31.55 13.05 148.52
» » » T2 et 96 heures 7,8 % 1.0147 1.5278 + 48020 24.68 37.86 13.18 147.82
|
{
4me dijstillation de 96 heures.
Fraction passant entre 0 et 24 heures 51,4 % 0.9791 1.5224 + 1040 7.85 14.02 6.17 27.49
» » » 24 et 48 heures 24,3 % 0.9976 1.5259 + 12045 12.06 18.93 6.87 122.01
» » » 48 et 72 heures 17,0 % 1.0068 1.5268 + 32030° 15.98 24.26 8.28 128.18
» » » T2 et 96 heures 73 % 1.0108 1.5274 + 45° 19.35 24.54 5.19 129.03
5mo distillation de 96 heures. l
Fraction passant entre 0 et 2 heures 2,1 % 0.9586 1.5142 + 26°15° 4.76 ‘ 16.12 11.36 73.07
» » » 2 et 24 heures 359 % 0.9699 1.5218 — 6°15 4.76 ‘ 15.42 10.66 100.69
» » » 24 et 48 heures 14,7 % 0.9831 1.5256 — 845’ 6.45 1 18.23 11.78 130.85
» » » 48 et 72 heures 18,9 % 0.9951 1.5268 + 16°40° 8.97 ‘ 23.14 14.17 135.06
» » » T2 et 96 heures 27,8 % 1.0019 1.5266 + 36°15' 13.46 ! 21.73 8.27 106.18
e \ ] \
Gme distillation de 96 heures. ‘ 1
Fraction passant entre 0 et 6 heures 0.9631 1.5154 + 23945° 3.36 | 11.22 7.86 64.23
» » » 6 et 12 heures ’ 0.9736 1.5201 + 6° 4.20 | 9.12 4.92 83.16
» » » 12 et 18 heures | 0.9817 1.5234 2015 5.04 9.12 4.08 83.44
» » » 18 et 24 heures | 0.9859 1.5248 — 3015 5.61 ‘ 12.76 7.15 107.71
» » » 24 et 30 heures | 0.9899 1.5260 — 1o 6.45 ‘ 9.26 2.80 108.55
» » » 30 et 48 heures ; 0.9964 1.5270 + 100 8.97 [ 9.95 0.98 116.96
» » » 48 et 72 heures | 0.9997 1.5275 + 24930° 12.06 | 19.63 7.57 120.47
» » » T2 et 96 heures ‘ 1.0059 1.5276 + 33°20 14.30 ‘ 21.03 6.73 121.17
me distillation de 96 heures. |
Fraction passant entre 0 et 6 heures | 0.9627 1.5167 + 20° 3.92 9.81 5.89 61.71
» » » 6 et 12 heures \ 0.9745 1.5219 — 0°45’ 4.20 11.22 7.02 77.13
» » » 12 et 18 heures 0.9838 1.5250 — 10° 5.32 11.22 5.90 93.26
» » » 18 et 24 heures ' 0.9872 1.5259 — 7930’ 5.61 11.92 6.31 98.82
» » » 24 et 30 heures 0.9922 1.5266 — 1o 7.01 12.83 5.82 131.72
» » » 30 et 48 heures 0.9987 1.5270 + 13015 8.27 23.14 14.87 149.78
» » » 48 et 72 heures 1.0054 1.5267 + 32055 11.22 25.24 14.02 159.10
» » » T2 et 96 heures| 1.0067 1.5271 + 44025 15.42 30.57 15.15 146.93




Proportion |

des Indice Indice
fractions Densité de Pouvoir Indice de | Indice Indice
par rapport a réfraction rotatoire d’acides Sapo- dlesters a.ce-
a 20°C a spécifique nifantion tylatior
. lessence 20°C ‘ f ‘
| totale | |
| |
8me distillation de 36 heures — Raci- ‘
nes stockées pendant 3 mois. |
Fraction passant entre 0 et 6 heures | 0.9824 1.5198 + 50 1 4.64 \ 20.05 15.11 | 102.66
» » » 6 et 12 heures 0.9754 1.5209 + 25015’ 4.64 | 21.59 16.95 | 93.68
» » » 12 et 18 heures 0.9844 1.5167 + 0015’ 5.46 23.00 17.54 ‘ 104.20
» » » 18 et 24 heures 0.9917 1.5227 + 1015’ 6.73 18.65 11.92 | 100.55
» » » 24 et 30 heurss 0.9927 1.5232 + 7945 6.45 18.37 11.92 [ 105.04
» » » 30 et 36 heures 0.9961 1.5236 + 240 7.29 26.08 | 18.79 ‘ 110.24
9me distillation de 48 heures. |
L’alambic recoit en outre de la
vapeur vive injectée et provenant
d’une chaudiére fonctionnant a |
2 kg/cma2, |
Fraction passant eatre 0 et 6 heures 147 % 0.9738 1.5167 + 27945’ 4.90 ‘ 13.46 8.56 78.25
» » » 6 et 12 heures 224 % 0.9861 1.5222 + 1° 2.38 ! 15.70 13.32 95.37
» » » 12 et 18 heures 179 % 0.9931 1.5250 + 140 6.45 i 15.70 8.25 114.02
» » » 18 et 24 heures 21,6 % 1.0008 1.5263 + 150 8.27 J 18.65 10.38 124.40
» » » 24 et 30 heures 87% 1.0091 1.5277 + 34015’ 9.25 21.59 12.34 178.81
» » » 30 et 36 heures 6.0 % 1.0081 1.5272 -+ 36°30° 12.90 26.78 13.88 175.17
» » » 36 et 42 heures 2,9 % 1.0124 1.5282 -+ 44°45’ 14.72 30.57 15.85 176.57
» » » 42 et 48 heures 5,8 % | 1.0151 1.5284 + 500 17.25 ‘ 44.73 27.48 179.52
Essence récupérée au 27¢ Florentin. ? 1.0008 1.5277 -+ 24040’ 18.51 27.20 8.69 | 147.12
Ensemble des fractions (bulck pondéral) | 0.9895 ~ 15°30’ |
|
10me  distillation — Racines stockées ’ l
pendant 3 mois, :
L'alambic recoit en outre, a vive ; ]
allure. la vapeur fournie par une
chaudiére marchant & 5 kg/cm?2. ‘
Aucun fractionnement n'a été
opéreé. | 0 9988 1 5948 . 99045" a2R" R L Ay T



11me distillation.
Comme ci-dessus, mais alambic
chargé a environ 70 % de sa

capacité. 1.0005 1.5256 + 29°30° 5 8.83 [ 26.92 l 18.09 145.86
| | \ \
12me distillation, \
Conditions identiques a celles de\ |
la 11me distillation. 1.0048 1.5260 + 30030’ 13.32 | 32.32 19.07 14431
| |
TABLEAU VI
POUVOIRS ROTATOIRES CALCULES ET MESURES, DE MELANGES BINAIRES
Proportions | 0/10 = 1/9 | 2/8 ‘ 3/1 4/6 5/5  6/4 | 1/3 8/2 | 9/1 | 10/0
| | ; [ 1 |
\
«D Mesuré | + 35015" + 27'“30" + 26940’ | + 16°45’ ’ + 15° !+ 14°30 '+ 12045' [+ 12045' | + 14°15’| + 12°30 | + 12°30°
«D Calculé +35015° + 3258’ | + 30042’ |-+ 28025 | + 26°09' | + 24732’ + 22° 2-19¢19' | + 17¢03’| + 14°46' | + 12°30°
Différence 5028" 9002’ . 11020" | 11°09'| 9052’ 9015’ 635’ 2048’\ 2016’ |
«D Mesuré + 1030’ + 3° + 4°45’|+ 6°45"+ 80 '4— 100 %+ 120 ‘+ 13945’ | + 15030'| + 17¢15' | 4- 19°30°
oD Calculé + 1030’ + 3018'|+ 5°06 ’+ 6’54"’+ 8042’ + 10"30" +12018'| + 14006 | + 15054" + 17242’ | + 19930’
| ‘ \ |
[ [ ] ‘ \ | ‘
oD Mesuré — 8 [— 4° |— 2030’|+ 1° |+ 2°15" + 5°30’| + 7945 & + 11015° ‘ + 140 + 18045’ | 4 19¢30’
oD Calculé |— 8° ’— 5"15't— 2030" | + 0°15'|+ 40 ‘+ 5045’ - 8030’ |+ 11°15 |+ 140 + 16°42'| + 19°30’
\ i | ‘ |
' \ ‘ |
«D Mesuré — 8018'|— 4°45'|— (°45’|+ 3°30' ’ + 9°45"+ 12"30" + 16°15’| + 19°15° ‘ +21030'| + 26° |+ 30°
2D Calculé 3011' |+

— 8018'|— 4°28'|— 0°38"+

l

7001'| +10°51'| + 14°40° i

+ 18030" | + 22020’ | + 26°10' | + 30°
|
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calorifugeage de la téte est aussi nécessaire tant au point de vue éco-
nomie de combustible que pour éviter les fractionnements.

Cette rétrogradation est plus élevée quand on distille a la vapeur
fluante que lorsqu’on opére avec de la vapeur sous pression, qui se dé-
tend adiabatiquement et sans autre travail que de surmonter la perte de
charge que représente la masse de racines a traverser. Théoriquement,
cette vapeur détendue est surchauffée, mais céde des calories pour
évaporer |'eau et I'essence des racines (il y a également des pertes par
rayonnement et convexion, malgré le calorifugeage). Un steam-jacker

réduirait utilement les rétrogradations.
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2° Tout comme lorsqu’'on opére sous courant de vapeur, la com-
position de l'essence change au cours de la distillation a la vapeur
fluante : I'hydrolyse des esters s'accentue, la densité augmente avec
la durée de distillation; 1'indice d’acétylation augmente, passe par un
maximum, puis décroit. Mais le pouvoir rotatoire fortement dextrogyre
au début (dii sans doute a un vétivéne dextrogyre et du vétivénol libre)
devient lévogyre (a cause de la présence de vétiveénes lévogyres) pour

oQ
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redevenir dextrogyre (suite a la présence de vétivénol estérifié et libre).
Les diagrammes | a 7 inclus mettent bien en lumiére ces phénoménes.

3° La premiére distillation, en partant des racines stockées trois
mois donne une huile essentielle de meilleure composition que lors-
gu'on part de racines fraiches. Il faut cependant faire la réserve sui-
vante : la distillation a été prolongée jusqu’'a 102 heures afin de récol-
ter le maximum possible de produits de queue fortement dextrogyres;
en outre, comme les expériences n'ont pu étre suivies par nous-mémes.
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nous ne sommes pas certains que la durée de stockage est la seule
variante.

4° I'adjonction d'une chaudiére, injectant sous les racines un sup-
plément de vapeur sous pression, a nettement amélioré la qualité de
I'essence, ainsi que le rendement d'ailleurs.

IV. — RELATIONS ENTRE LES CONSTANTES PHYSIQUES
ET CHIMIQUES DE L’HUILE ESSENTIELLE.

De I'ensemble des résultats qui précédent, on voit qu'il y a une
nette relation entre la densité et l'indice d'acétylation (indigquant la
teneur en vétivénol total). Par méthode statistique, on obtient un coef-
ficient de corrélation de + 0,9183 + 0,0133, hautement significatif, au
moyen duquel, on peut établir I'équation linéaire de régression
(cf. diagramme n° 8) :

0,551462
y = — x + 0,92912
1,000
En calculant a la fois sur des fractions et des essences non frac-
tionnées, on voit qu'entre I'indice d'acétylation et le pouvoir rotatoire
spécifique, le coefficient de corrélation est de + 0,666102 + 0,0530,
encore significatif, mais moins net que celui ci-dessus. Ceci provient
de ce que les vétivénes présents dans diverses fractions peuvent étre &
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dominance dextrogyre ou lévogyre. Aussi n'avons-nous pas tenu
compte de cette corrélation et n'avons-nous pas établi I'équation de
régression, car certains résultats s'écartent notablement du résultat cal-
culé (cf. diagramme n° 9). Le coefficient de corrélation entre 1'indice
d’acétylation et le pouvoir rotatoire est de + 0,37145 + 0,10860, insuf-
fisamment significatif. Une série de points sur le diagramme se dispo-
sent bien autour d'une droite, mais pour les distillations sous courant
de vapeur effectuées & I'O.P.A.C. et pour certaines fractions (cf. pre-
miére fraction de la premiére distillation a la vapeur fluante —
tableau IV) une autre série se dispose nettement au-dessus des autres
résultats.

O;_‘

>
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Aucune conclusion ne peut encore étre tirée de cet essai, quoique
'on puisse probablement attribuer le trés bas indice de réfraction de
cette fraction de la premiere distillation, a 1'abondance des terpénes
dextrogyres.

Entre !a densité et le pouvoir rotatoire, le coefficient de corréla-
tion est de + 0,7238 = 0,0599, significatif, Les quelques points aber-
rants du diagramme 11 sont relatifs & cette méme fraction et a d’autres
fractions de téte.

En résumé, on peut dire que l'indice d'acétylation devrait étre
considéré comme le plus important, car le pouvoir rotatoire est in-
fluencé par la proportion relative de terpenes dextrogyres ou lévogy-
res. La densité, en bonne corrélation avec l'indice d'acétylation, est
également une donnée importante, car les terpénes ont tous une faible
densité, et les alcools et esters, une forte densité.

Le pouvoir rotatoire spécifique ne nous parait donc pas aussi im-
portant que les indices ci-dessus, quoique les acheteurs y attachent
une importance primordiale.

On peut s'étonner de ce que dans la pratique courante, on ne dose
jamais les vétivénones dont les pouvoirs rotatoires sont de + 238°25
pour 1'q-Vétivénone et — 38°92 pour le S-Vétivénone.

La présence de ces corps peut donc fortement influencer le pou-
voir rotatoire d'une essence.
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La méthode de dosage employée par nous est la méthode a la
semi-carbazone suivant BAEYER modifiée par ZELINSKY (7). Malheu-
reusement la durée de cristallisation de la semi-carbazide est de l'ordre
de un mois pour l'essence de vétiver.

SABETAY et TRABAUD (7) ont trouvé 13,6 % de cétoniques bruts
(dont 78,9 % de vétivénones) dans l'essence Bourbon, et 13 % dans
I'essence Java.

Nous n'avons trouvé que peu de cétones sur un mélange d’essen-
ces distillées sous courant de vapeur a I'O.P.A.C., essence telle quelle
ou aprés exposition au soleil et aux rayons ultra-violets :
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|
‘ Témoin Soleil i Ultra-violet
I -
Indice de réfraction, 20° . | 1,5243 1,5264 1.5263
Pouvoir rotatoire, 24° . |+ 30°15° + 33°30° + 33°20°
Densité a 20° . R 1,0245 1,0275 1,0255
Indice de saponification . 54,27 50,63 52,17
Indice d’acides l 44.78 35,34 35,62
Indice d’esters . 9,49 15,29 16,55
Indice d'acétylation 149,50 144,59 144,59
Cétone en C'°H220 . 0.39 % 317 % 2.19 %

L'exposition au soleil fut de 60 heures et celle aux rayons ultra-
violets tut de la méme durée, au moyen d’'une lampe Philips-Philora

HPW-120 watts-Type 57202 E/70.

On constate donc que les rayonnements ont provoqué une aug-
mentation de la teneur en cétones, une légére augmentation de densité
et du pouvoir rotatoire, avec diminution de I'indice d'acétylation.
accompagné d’estérification.

Mais lors d'un autre essai, au cours duguel I'essence fut exposée
au soleil, aux rayons ultra-violets et aux rayons infra-rouges, on a

obtenu :
Témoin 1 Ultra-violet | Infra-rouge Soleil
¥ 1

Indice de réfraction, 200 . ‘ 1.5257 | 1,5262 1.5267 15268
Pouvoir rotatoire, 24° . .| + 32015 + 36°30’ + 35° + 35945’
Densité a 200 . . . . .| 1,0165 | 1,0259 1.0214 1,0250
Indice de saponification . | 43,19 45,30 56,24 ’ 42,91
Indice d’acides 28,61 25,38 29,31 25.66
Indice d’esters : 14,58 19,92 26,93 | 17,26
Indice d’acétylation . 135176 141.65 158,44 141,65
Cétone en C'*H220 . 0,285 % 0.341 % 0285 % | 0,134

L'irridiation aux rayons infra-rouges fut réalisée par une lampe
Philips 100-260 V. 250 Watts émettant un rayonnement de longueur
d’onde d'environ 13.000 A (mais aussi des rayons & ondes plus courtes)
placée 80 cm au-dessus de l'essence.

Nous constatons qu'ici encore, le pouvoir rotatoire, la densité et
I'indice d'ester ont augmenté. Mais contrairement a ce qui s’est passé,
lors de I'essai précédent, I'indice d’acétylation a également augmenté.
surtout sous |'influence des infra-rouges, et il n'y a pas eu formation de
cétones.

De toute facon, nous n'avons pas retrouvé I'importante quantité de
cétones signalée par SABETAY et TRABAUD.
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V. — MELANGE DE FRACTIONS OU D’ESSENCES DIVERSES.

En opérant des mélanges de diverses essences ou diverses frac-
tions, et en déterminant par calcul, d'une part. et expérimentalement
d'autre part, le pouvoir rotatoire spécifique, on remarque :

o . , . . , , .

| Que certains melanges ont un pouvolr rotatoire mesuré experi-
mentalement qui correspond au pouvoir rotatoire calculé en partant
des composants. Ainsi, on a :

A. Proportions des fractions Pouvoir rotatoire
dans des
le mélange. diverses fractions.
1215 % .. oo e e + 19045’
990 % ... . - 21030’
495 % ... 4 22045°
460 % ... 4 23015’
815 % ... .. + 2330
3T5 %o e e e - 240
8,00 % - 24045
3,05 % 4+ 25015°
3,60 % +  26°15°
5,05 % + 27045’
5585 % ... + 31015’
740 % ... 32005’
310 % ... oo = 34015
2,85 % .o + 34045’
185 % ... oo e + 36030’
565 % .o oo - 42030
720 %0 o i e e e e 4+ 40030’
0,75 % + 42045
2,20 % - 44045
0,25 % . e + 500
Pouvoir rotatoire calculé, du mélange ... ... ... ... ... +  28°'12
Pouvoir rotatoire mesuré, du mélange ... .. ... ... .. = 280
B. Proportions des fractions Pouvoir rotatoire
dans des
le mélange. diverses fractions.
82,0 9% +  28°
88 S o = 17°30°
31 G + 16030
6,1 % ..o 4 150
Pouvoir rotatoire calculé, du mélange ... ... ... ... .. + 25°55

Pouvoir rotatoire mesuré, du mélange .. ... ... .. .. + 25°
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C. Proportions des fractions
dans
le mélange.

62,35 %
8,55
3,10
6,40 %
6,55 %
135 %
2,65 %

NN

o0 O o ol R EeEl Tt e

3,85 %

Pouvoir rotatoire calculé, du mélange ... ... ... ... ...
Pouvoir rotatoire mesuré, du mélange ... ... ... ... ..

D. Proportions des fractions
dans
le mélange.

96,7 %

Pouvoir rotatoire calculé, du mélange ... ... ... ... ...
Pouvoir rotatoire mesuré, du mélange ... ... ... .. ..

Pouvoir rotatoire
des

diverses fractions.

4 25°
48 170
14¢
120 30
90 45’
T0 45’
- 50
i 3045’
i 2030
19028
190

S i o

Pouvoir rotatoire
des

diverses fractions.

4 19030’
i- 26°15°
b 19042’
- 200

9217

2° Que divers mélanges ont, au contraire, un pouvoir rotatoire spé-
cifique mesuré expérimentalement, différent de celui obtenu par calcul.

A. Proportions des fractions
dans
le mélange.

41 %
176 %
2,95 %
2,05 %

330 % ..o
Pouvoir rotatoire calculé, du mélange ... ... ... ... ...
Pouvoir rotatoire mesuré, du mélange ... ... ... ... ...

B. Proportions des fractions
dans
le mélange.

938 %
42 %

Pouvoir rotatoire calculé, du mélange ... ... ... ... ...
Pouvoir rotatoire mesuré, du mélange ... ... ... ... ..

C. Proportions des fractions

dans
le mélange.
148 %
224 %
179 %
215 %
87 %
6,0 %
29 %
58 %

Pouvoir rotatoire calculé, du mélange ... ... ... ... ...
Pouvoir rotatoire mesuré, du mélange ... ... ... ... ...

Pouvoir rotatoire

des
diverses fractions.
+ 19°
- 28030’
+ 70
+ 20
+ 12030
+ 19045’

+ 22030
Pouvoir rotatoire
des
diverses fractions.

+ 22030’
+ 5945
+ 40
+ 21029
+ 19230’

Pouvoir rotatoire
des

diverses fractions.

+

270 45'
To
140
15¢
34015’
36° 30
440 45’
500
200 46’
15° 30

4+ b+
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D. Une série de mélanges binaires a donné:

P{%:losr' riggtvgiirre rs)(t):t‘:?illg rPo(t):tvooiiljre Différence
calculé mesuré
1 22:;:;;’ 44 | 43030’ + 400 3030
11 e -0 + 38936 + 37030 1006
1 ol e, + 28054’ + 19045 9009’
v ‘gﬁ‘éz il dsrd + 12048 + 7055 4057
v et 50 + 35057 + 32040° 3017
VI Hk LA |+ 221w + 14035° 7039
VII gg:ggz Tigse + 703 + 50 2038’
VIII prt e |+ 2833 + 19030° 9003
X L s + 13024 + 2030 10054'
X S TR — s | — 245 2000

3° Devant ces résultats discordants, nous avons établi le pouvou
rotatoire calculé et mesuré, pour une série de mélanges binaires avec
proportion croissante d'un des composants et avons obtenu les résultats
consignés au tableau n° VI.

On voit que trois résultats donnent des pouvoirs rotatoires mesu-
rés, en bonne concordance avec ceux calculés, mais le premier essal
donne des pouvoirs rotatoires mesurés toujours inférieurs a ceux cal-
culés (voir diagrammes n° 12 et n° 13).

Chaque fois, on a attendu suffisamment longtemps avant d’effec-
tuer les lectures, afin d’éviter I'influence possible de mutarotation.

Pour I'essal ol ces pouvoirs rotatoires de mélanges sont inférieurs
4 ceux qu'on devrait obtenir théoriquement, si nous considérons que la
fraction gD = + 35°15° est le solvant et la fraction 4D = + 12°30" est
le corps dissous, on peut calculer d'aprés gD mesuré, que le corps
dissous a pris comme pouvoir rotatoire (voir diagramme [4) a la con-
centration de :
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2015’

oD —

»

60 % ... ..

15’
7042’
—- 26°25’

oD — 420
»
»
»
»

10% ... ..

20 % ... ...
30 % ..

3007

+

0% ... ..

80 % ... ...

+ 9954
+ 12°30°

»
»

90 % ..
100 % ... ...

150 24’

40 % ... ...

6° 15

50 % ... ...
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Seulement, ceci prouve qu'en pratique, avant de mélanger
deux essences, il faut faire un mélange expérimental en petit, afin
de connaitre le pouvoir rotatoire du mélange, pouvoir rotatoire qui
n'est pas nécessairement celui qu'on peut calculer en partant des
composants.

Costermansville, le 20 juin 1951.
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SAMENVATTING

Distillatie en analytische gegevens van de Vetiver-olie
van Kivu.

Schrijvers geven een samenvatting van de huidige kennissen om-
trent de voornaamste bestanddelen van de Vetiver-olie, die gewonnen
wordt uit de wortels van Vetiveria zizanioides STAPF. De uitslagen die
OPAC bekwam door semi-industriéle distillatie worden uiteengezet en
vergeleken met die van de kolonisten uit de streeck. Zij bestuderen
tensloite de verhoudingen die zouden kunnen bestaan tussen de ver-
schillende natuurkundige en scheikundige constanten van deze olie.

Talrijke tabellen bevatten de cijfers van de uitslagen. Een
beschrijving met schema wordt gegeven van het distilleertoestel, dat
gebruikt werd. Ook de gelijksoortige industriéle toestellen worden
beschreven. Zeven diagrammen hebben betrekking op de waargeno-
men verschijnselen, zeven andere op de verhoudingen van de con-
stanten.



