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Partie experimentale 
1. Isolement et techniques analytiques. Le matdriel v6gt’!tal a Bt6 r6colt6 pr&s dc la Tour de Fame- 

Ion (canton tle Vaud). 60 g dc poudrc dc feuilles et de tiges sBchCes sont extraites ?i chaud, succes- 
sivement par la ligro’ine, 1’6ther, le chloroformc, l’acdtate d’ethyle e t  le mCthano1. L’cxtrait 
methanoliquc est chromatographie sur une colonnc dc polyamide Macherey-Nagel SC, avec lc 
methanol a 50% comme Bluant. Les fractions riches en substance VIII sont cncorc purifiees 
par filtration sur gel de Sephadex LH 20. 

L‘hyclrolysc acide et la recherche dcs sucres ont Ct6 effectudcs commc dCcrites prdctdemmcnt 

L’acCtylation a Bt6 effcctuee par l’anhydride acCtique cn prdscncc dc pyridinc, ct la methyla- 
tion par un excbs dc solution &her& de diazom6thane [2]. 

Les spectres UV. ont 6th enrcgistres sur un appareil Unzcanz SP 800 en solution dans le 
ni6thanol ct cn prBscnce dcs rkactifs habituels [9]. 

2. Donndes analytiques. Substances V I I I :  quantitt’! isolCc 320 mg., F. 204” (dtc.) recristallise 
clans le methanol B 70%, Rf = 0,72 (Polyamidc Merck DC,, UV.,,,, McOH/H,O 9:1), Rf = 0,44 
(cellulose F,, Merck,  AcOH 1.5%) 

C,,H,O,, . 2 H,O (628,36) Calc. C 50,10 H 5,26% TrouvC C 50,33 H 5,48% 

CBBHS202, (1072,74) Calc. C 54,85 H 439% Trow6 C 54,51 H 4,9594 

PI ’ 

Dbrivi acdtyld de V I I I :  F. 147” (dCc.) rccristallise dans 1’Cthanol. 
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24. Sur la composition de l’arame de The noir IV 
par Paul Cazenave, Ian Horman, Franqoise Mueggler -Chavan 

et Rinantonio Viani 
SociCt6 d’assistance technique pour produits Nest16 SA, Vcvey 

(23 XI 73) 

Summary. 17 substances were shown to bc prcsent in the aroma of black tea. This brings the 
total number of substances now identified to 187. Many of thcse new aromatic constituents are 
prcsent only in traces. Nevertheless they possess an appreciable olfactive intensity whose flowery 
and/or fruity charactcristics are found in inany perfumed black teas such as: Kenya, Darjecling, 
Ceylan, China and Oolong. 

The components were identified by GC/MS. and their presence in the aroma verified by GC. 
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1. Introduction. - L’arBme de thC noir a fait, jusqu’ici, I’objet d’un bon nombre 
d’Ctudes. De nombreuses publications issues du travail de divers groupes de cher- 
cheurs [ 1-31 ont concrCtisC ce type de recherche. NPlanmoins malgr6 l’accomplisse- 
ment de cet important travail, quelques constituants aromatiques, dont certains k 
l’Pltat de traces, sont encore inconnus. 

La nCcessit6 d’avoir une bonne connaissance de 1’6quilibre aromatique existant 
au-dessus de la tasse de l’infusion de thC noir nous a conduits k identifier quelques- 
uns de ces constituants inconnus. Cet Cquilibre est, en effet, parfois rCgi par des 
substances aromatiques A 1’6tat de traces mais posskdant une intensit6 olfactive 
relativement importante.) 

2. Conditions experimentales. ~ 1. Prkparation des Bchantillons. On melange 100 g dc 
thd noir et 1 1 d’eau distillee. L’entrainement par la vapeur d’eau B pression atmospherique permet 
de recueillir 330 ml d’ar6mc aqueux. L’cxtraction par le dichloromkthane purifie permet, aprbs 
sCchage et concentration, d’obtcnir un faiblc volumc d’ar6me dc couleur jaune et d’odeur th6 noir 
trbs plaisantc et caracteristiquc. Divers thCs noirs ont Btk analysks: A4ssam, Darjeeling, Kenya, 
Ceylan, Java, Chine et  Oolong. 

2. Analyse de l’ardme par chromatogvafihie e n  phase gazeuse. Les analyses sont cffectudos 8. 
l’aide de chromatographes en phase gazeusc Perkiiz-Elmer, modbles F20 et 900, BquipCs dc d6- 
tecteurs B ionisation de flamme. Les s6pamtions chromatographiques sont rkalisees avec des 
colonnes capillaires (longueur 50 in, diambtrc intkrieur 0,25 mm) renfermant des phases station- 
naires de polarit6 diffkrente: carbowax 20 Met  apiezon L. L’emploi succcssif de ces deux matkriaux 
permet de mieux caracteriser la concentration dcs substances aromatiques presentes car elles sont 
de la sorte eludes differemment B la sortic des colonnes chromatographiqucs. 

3. Identification des substances pav couplage GC.-MS.  Le systbme comprend un chromatographe 
cn phase gazeuse Pye Unzcam, mod& 104, et un spectrombtrc de masse 8. bassc resolution A E I ,  
inodble hIS20. Le chromatographe est. BquipB d’une colonne S.C.O.T. renferniant du carbowax 
20M (longueur 15 m, diambtre intgrieur 0,5 mm) et le spectromktre d’un skparateur 8. membranc. 

Dans lcs deux cas (2 e t  3) la programmation dc tempkrature jusqu’a 200” est utilisde afin 
d’obtenir une elution r6guliBre dcs constituants aromatiques de 1’arBme. 

Lidcntification des substances est effectudc 8. l’aide du  calcul des indices de retention applique 
k la prograinmation dc temperature et en prenant les alcools normaux (presents dans l’arBmc) 
comme composes de references. 

Les substances pures nous sont fournics par Fluka RG. et Covalon (Suisse) et par K. & K .  et 
par Aldrich (USA). 

3. Identification des nouvelles substances. - 17 nouvelles substances ont CtC 
mises en Cvidence par couplage chromatographe gaz-liquide - spectromktre de masse 
et vQifi6es par chromatographie en phase gazeuse. Dans le tableau ci-aprks, nous 
mentionnons le nom de ces nouveaux compos6s avec les masses des principaux pics 
molCculaires; deux d’entre-eux ont 6tC rCcemment trouvCs par Yarna.nishi et al (4). 
Ces deux substances r6cemment identifiCes sont caractPlrisPles par un astCrisque. 

Tablcau. Substances de  l’ardme de thd noir nouvellement identifiies par  GC./MS. 

Subst a x e s  identifiees verification m/e 
par GC./MS. par GC. 

thiophenc 

pcntene-2-a1 

84 (loo), 83 (6), 69 (7), 58 (63), 57 (14), 
45 (54). 39 (28). 38 (81, 37 (7), 26 (6) 

84 (41), 83 (30), 56 (15), 55 (loo), 53 (27), 
51 (16), 42 (13), 41 (63), 40 (29), 39 (68) 
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Substances identifikes verification mle 
par GC./MS. par GC. 

succinate acide de mCthyle 

toluene 

trans-trans-heptadikne- 
3,5-one-2 

8-heptalactone 

p-kthylbenzald8hyde 

Cthylbenzbne 

trans-trans-mkthyl-6- 
heptadibne-3,5-one-2 

tvans-cis ou cis-trans 
octadihe-3,5-one-2 

isoprop ylbenzttne 

p-kthylanisole 

isoamylfuranne 

dCcatrienal-2,4,6 

dkcanone-2 

y-t&radCcalactone 

N-kthylsuccinimide 

132 (0,3), 114 (14), 707 (loo), 73 (ZO), 
59 (19), 55 (37), 45 (23), 30 (12), 29 (ZO), 
27 (14) 

92 (65), 97 (loo), 89 (4), 65 ( l l ) ,  63 (6), 
62 (3), 51 (51, 50 (3), 45 (4), 39 (9) 

140 (0,25), 110 (40), 95 (loo), 67 (68), 
65 (15), 51 (ZO), 43 (61), 41 (64), 40 (lo),  
39 (50) 

128 (3), 85 (loo), 57 (14), 56 (21), 55 (lo), 
43 (11), 42 (8), 41 (13), 29 (29), 27 (11) 

135 (10). 134 (96), 733 (loo), 119 (13), 
105 (51). 103 ( l l ) ,  91 (37), 79 (16), 
77 (21), 51 (13) 

107 (3), 106 (30), 92 (8), 91 ( loo) ,  78 (8 ) ,  
65 (9), 51 (13), 39 (10) 

124 (17), 110 (9), 109 (loo), 81 (31), 

124 (15), 109 (16), 95 (86), 81 (40), 79 (12), 
55 ( l l ) ,  53 (26), 43 (loo), 41 (39), 39 (39) 

121 (25). 120 (27), 106 (9), 705 (loo), 
103 (8 ) ,  91 (5), 79 (lo), 77 (12), 51 (lo), 
39 (5) 

136 (83), 122 (16), 127 (loo), 91 (52), 
78 (ZO), 77 (30), 65 (19), 51 (18), 44 (36), 
39 (23) 

138 (14), 82 (60), 81 (loo), 57 (13), 53 (15), 
43 (7), 41 (19), 39 (13). 29 (26), 27 (22) 

150 (69). 121 (62), 91 (60). 81 (50), 
79 (loo), 77 (go), 55 (49), 43 (49), 41 (60). 
39 (79) 

156 (10). 98 (7), 96 (7), 71 (29), 59 (33), 
58 (loo), 57 (15), 55 (9), 43 (60), 41 (10) 

226 (l) ,  208 (Z), 114 (15), 99 (loo), 83 (ZO), 
71 (45), 70 (42), 57 (44), 55 (66), 43 (87) 

127 (70), 112 (14), 99 (13), 98 (6), 84 (37), 
71 (9), 70 (12), 57 (14). 56 (loo), 55 (37) 

Nous pensons que le N-Bthylsuccinimide (2) provient selon le schBma d’une 
dbgradation de Strecker de la thCanine (l), acide amin6 du thC vert. 
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Schema 

I P H ,  1 
~ o ~ ( N H  CHO oxydation 

-~ o ~ ( N H  CH-COOH degradation ~. 

I de Stvecker I 

4. Conclusions. - Parmi ces 17 substances nouvellement identifikes dans I’arbme 
de thC noir, il en existe un certain nombre pr6sentes B l’6tat de traces. NCanmoins, 
leur intensit6 olfactive assez importante joue un rBle non nCgligeable dans A’Cquilibre 
aromatique de l’infusion de thC noir correspondante. La majeure partie de ces 
constituants sont des composCs poss6dant un caractgre intrinscque fleuri et fruit6 
que l’on rencontre plus particulibrement dans les thCs parfumCs tels que Darjeeling, 
Kenya, Ceylan, Chine et Oolong. 

Ce travail de recherche nous permet d’affirmer de mani2re sfire qu’au moins 
187 constituants aromatiques sont pr6sents dans l’ar6me de th6 noir. 
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25. Sur la composition de l’ar6me de the noir V 
par Paul Cazenave et Ian Horman 

Socie‘te d’assistance technique pour produits Nestle S. A. Vevey 

(20. XII. 73) 

Summary. Methyl anthranilate, geranylacetone and five lactones : y-valerolactone, y-hepta- 
lactone, y-dkcalactone, S-decalactone, 5-hydroxy dec-7-enoic acid-lactone have recently been 
identified in black tea aroma by means of GC./MS. and by sniffing the effluent from a gas chroma- 
tograph, Their intrinsic character, rather fruity and flowery, gives a certain freshness and an 
agreable note to the aroma. 
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