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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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Introduction. - L'Ctude de l'ar8me de thCs noirs de Kenya, de Darjeeling, de 
Ceylan et d'bssam nous a permis d'identifier sept nouvelles substances. Deux de ces 
constituants aromatiques ont rCcemment C t C  trouvCs par Yamaflishi et al. dans le 
thC noir de Ceylan [l]. Grke  A cette identiiication qui complhte les rksultats dCjA 
dkri ts  [Z ] ,  il est possible d'affirmer qu'au moins 194 composants aromatiques sont 
prCsents dans l'ari3me de th6 noir. 

Partie exp6rimentale. - 1. Pripavation des dchantillons. La priparation des Bchantillons 
se fait en suspendant le the noir considere dans de l'eau distill& et en soumettant cette suspension 
h un entrainement B la vapeur d'eau B pression atmospherique. L'extraction par le dichloro- 
methane purifie du condensat aqueux recueilli pcrmet, aprbs sechage ct concentration, d'obtenir 
un faible volume d'arame dont I'odeur trks plaisante est caracteristique du th6 noir. Quatre thes 
noirs sont analyses dc la sorte que nous avons codes de la manikre suivante: Kenya (K), Darjeeling 
(D), Ceplan (C), Assam (A). 

2. Identafication des nouvelles substances par couplage GC. / M S .  L'appareillage utilise comprend 
un chromatographe en phase gazeuse Pye Unicam, type 104 ct un spectromktre de masse h basse 
r6solution A E I ,  typc MS20. Le chromatographe est 6quip6 d'une colonne S.C.O.T. en acier 
inoxydable, renfermant du carbowax 20M (longueur 50 pieds, diamktre intericur 0,5 mm) et  le 
spectrombtre de masse d'un s6parateur k membrane. 

Afin d'avoir une Blution progressive des constituants aromatiques, on utilise la programma- 
tion en tempgrature de GO" B 190' h raison de Palmin. 

Les spectres de masse relatifs aux substances nouvellement identifies sont compares avec 
ceux des substances de rdference pures (Tableau 1). 

3. Vdrification par  chromatographie e n  phase gazeuse. - a) Idelztijication analytique : Chaque 
substance identifiec par couplage GC./MS. voit sa position chromatographique d6finie dans un 
chromatogramme Ctalon de the noir, obtenu avec un appareil Perkin-Elmer F20 equip6 d'une 
colonne capillaire en acier inoxydable B grand pouvoir skparateur. Cette colonne a les caracteris- 
tiques suivantes: longueur 50 In, diametre intdrieur : 0,25 nim, phase stationnaire: carbowax 
20M, programmation en temperature: GO'-200" h raison de 1,5"/min. 

Tableau 1. Spectres de masse (rule) des substances nouvellement identifihes 

y-valerolactonea) : 

y-heptalactone b, : 

anthranilate de methyleb) 

lactone de l'acide 
d6cBnoique-7-hydroxy-5 C) : 

y-decalactoned) : 

8-d6calactone b)  : 

geranylacetonee) : 

100 (lo), 85 (33), 57 (15), 56 (loo),  43 (40), 41 (70), 
39 ( l G ) ,  29 (73), 28 (73), 27 (44) 

728 (3). 110 (8) ,  85 (loo), 57 (14), 56 ( 2 4 ,  55 (lo), 43 (12), 
42 ( lo) ,  41 (14), 29 (30). 

757 (47), 120 (35), 119 (loo), 92 (60), 91 (17), 65 (44), 
64 (15), 63 (17), 52 (13), 39 (33) 

168 (9), 99 (loo), 71 (71), 55 (51), 44 (ZG), 43 (39), 42 (15), 
41 (36), 39 (15), 27 (19) 

770 (0,3), 128 (17), 85 (loo), 57 (ll), 56 (13), 55 (14), 43 (14). 
41 (14), 29 (24), 28 (11) 

170 (35). 114 ( l G ) ,  99 (100). 71 (41), 70 (34), 56 (17), 
55 (30), 43 (27), 42 (31), 41 (24) 
794 (1,2), 151 (4), 136 (4), 125 ( G ) ,  107 (4), 69 (30), 68 (4). 
67 (4). 51 (5), 43 (100) 

a) 
b) 

C) 

d )  

Fournisseurs des substances de rBf6rence: Fluka AG., Buchs (Suisse). 
Fournisseurs des substances de reference: Kand K. (USA). 
Fournisseurs des substances de rdference: Covalon (Suisse). 
Fournisseurs des substanccs de reference: Aldrich (USA). 
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La coniparaison des positions chromatographiques ainsi obtenues, en bon accord avec celles 
des substances de reference, spporte une premikre v6rification A l’identification faite par couplage 
GC./MS. 

b) Identification olfactive : Ce genre d’identification est realist5 B l’aide d’un chromatographe 
cn phase gazeuse Perkin-Elmer, type 900, Bquipe d’une colonne conventionnelle en acier inoxi- 
dable. Les caractdristiques de cette colonne sont: longueur: 4 m, diambtre interieur: 2,7 mm, 
remplissage: carbowax 20M: 15% sur chromosorb W. A.W. 60-80, programmation en temp6rature: 
50°-200” A raison de Z”/min. 

Le principe de l’expkrience consiste 2 Bluer directement vers l’atmosph8re la plus grandc 
partie de chaque constituant aromatique 8. sa sortic de la colonne chromatographique. Cette 
Clution doit &tre pratiquee de manikre i ce que son Bvaluation olfactive puisse &tre effectu6e B 
l’enregistrement du pic chromatographique correspondant. Une elution semblable est pratiquee 
ensuite avec les substances de reference A l’e’tat pur afin de contr6ler 1’6valuation prCc6dente. 

L‘analyse par cette methode des quatre th6s noirs considCr6s, nous permet d’avoir une 
deuxikme vBrification k l’identification faite par couplage GC./MS. (Tableau 2). 

Tableau 2. Analyse olfactive des substances nouvellement identgfiies duns les thds noirs K ,  D, C ,  et A 

Substances nouvellement identifiees caract6ristiques olfactives 

y-valerolactone : agrCable - herbeux et lCgbrement fleuri 
y-heptalactone : 

anthranilate de methyle: 

lactone de l’acide d6c~no~que-7-hydroxy-5a) : 

y-de‘calactone 

6-dCcalactonea) : 

agreable - legkrement fleurj 

tr6s doux et  trbs fruit6 

fleuri - trks agrBable e t  16gbrement 
fruit sec 

doux-fruit6 (pkhe) 

t rks  doux - l6gbrement fleuri - 
fruit4 (p&che) 

gBranylacCtone : 

a) 

doux et  t rbs  frais 

Ce compose a Bt6 r6cemment trouv6 par Yamanish i  et al. [l] dans l’ar6me de the’ noir de Ceylan, 
ce qui confirme nos rksultats. 

Conclusions. - L’anthranilate de mCthyle, la gQanylacCtone et cinq lactones ont 
Cti:  nouvellement identifiCs dans l’arbme de thC noir par couplage chromatographie 
en phase gazeuse - spectromCtrie de masse et olfactivement par chromatographie en 
phase gazeuse. Ces substances 8. note olfactive intrinskque fleurie - fruitee ou 1CgCre- 
ment verte (herbeuse) apportent une certaine fraicheur 8. ce genre d’arbme. 
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