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EAU DISTILLÉES AROMATIQUES
ENFRODUCTION E
Le Codex donne des Eaux distillées la définition suivante: ( Les Eaux distillées où Hydrolats sont des eaux eaux chargées par la distillation des principes volatils des végétaux. Ces principes sont le plus ordinairement des essences, quelquefois accompagnées d’acides volatils, tels les acides acétique, cyanhydrique, valérianique, ete. ». Le Codex indique ensuite les modes de préparation de ces Eaux distillées, puis les caractères auxquels elles doivent répondre; mais, sur ce dernier point, notre Pharmacopée est extrêmement brève; voici d’ailleurs ce qu’elle exige: « Les Eaux distillées doivent être incolores, non floconneuses, exemptes d’odeur empyreumatique; elles ne doivent pas renfermer de sels calcaires ou métalliques, ni d’acides inorganiques. Elles doivent enfin, le plus souvent, posséder l’odeur des plantes employées à les préparer ». Le Codex fait cependant une exception pour l’'Bau distillée de laurier-cerise pour laquelle il indique un essai
basé sur le dosage de l'acide cyanhydrique total contenu dans cet hydrolat. Mais, pour toutes les autres Eaux disüllées, notre Pharmacopée se base surtout sur des carac- _tères purement organoleptiques pour apprécier leur valeur et indique simplement de rechercher une falsification . banale (addition d’eau ordinaire calcaire) et les sels métalliques qui pourraient provenir de l’attaque des appareils.
Il est évident que l'essai des Eaux distillées ainsi effectué est insuffisant, car nombreuses et faciles sont les falsifications auxquelles est sujette cette forme pharmaceutique: on peut diminuer la proportion de plante indiquée par notre Formulaire, ou, ce qui revient au même, diluer l’eau distillée officinale avec de l’eau distillée simple. Il est fréquent de trouver une eau de fleurs d’oranger falsifiée par mélange avec de l’eau de feuilles ; il est rare cependant qu’il y ait substitution totale, car la fraude serait trop facile à dépister. De même l’eau de rose est souvent falsifiée avec l’eau de feuilles de géranium; ici encore il n’y presque jamais substitution totale, l’odeur seule permettant alors de différencier les deux eaux. Enfin, les Eaux distillées commerciales sont fréquemment de simples solutions d’essence dans l’eau distillée simple, solutions obtenues en s’aidant d’un intermède, tels le kaolin, le carbonate de magnésie, etc.
Ainsi, le Codex nous laisse sans moyens de contrôle devant beaucoup de falsifications ; cependant de nombreux auteurs se sont occupés de cette question et ont tâché de donner pour les Eaux distillées aromatiques quelques modes d’essail.
Certains se sont basés sur le résidu fixe qui devrait être nul théoriquement; c’est d’ailleurs ce qu’exige le Codex pour l’Eau de fleurs d’oranger et la plupart des Pharmacopées étrangères pour toutes leurs Eaux distil-
- 13 — | lées. Cependant, on est obligé d’adopter une certaine tolérance, à la condition que ce résidu fixe ne renferme pas de sels de métaux lourds, décelables par le sulfure ammonique.
Les Eaux distillées aromatiques doivent posséder une réaction acide à la phénol-phtaléine; une alcalinité indiquerait que l’eau examinée est altérée ou qu’elle à été préparée artificiellement en s’aidant d’un adjuvant à réaction alcaline.
Certaines Eaux distillées possèdent la propriété de former: avee l’iode des combinaisons incolores, sans action sur l’amidon. LePaGe, puis DureGazzr [7] (1) se sont basés sur cette propriété pour indiquer un mode d’essai des hydrolats.- Nous aurons l’occasion dans le cours de notre travail d'examiner cet essai et de dire ce qu’il faut en penser.
Gogzey [9] à indiqué un réactif acide permettant de différencier l’eau de fleurs d’oranger de l’eau de feuilles ; mais ce réactif ne donnant pas le moyen de déceler un mélange ne présente que peu d’intérêt.
On à également préconisé la réduction des sels d’or ou d'argent, mais ces réactions n’ont que peu de valeur!
Des réactifs sulfo-carbazotique et acéto-carbazotique ont été proposés par Virox [21], réactifs donnant avec les eaux distillées aromatiques des précipitations et des colorations variées, qui permettraient de différencier des eaux voisines; mais, certaines eaux anciennes ne présentent pas les caractères signalés.
Raxwez [19] a indiqué un procédé de dosage des essences dans les hydrolats : l'essence est enlevée à l’eau distil-
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lée par l’éther; la solution obtenue desséchée est évaporée en présence d’huile d'olive qui retient l’essence; on maintient à l’étuve jusqu’à poids constant. Dans un chapitre de notre thèse nous ferons l’étude critique de ce procédé et nous indiquerons quelles modifications nous avons dû y apporter. |
Enfin, Gouraz [10] à donné le point cryoscopique d’un grand nombre d’eaux distillées.
Ainsi, les réactions indiquées par les différents auteurs ne sont généralement pas exemptes de sérieuses critiques et les caractères organoleptiques restent encore les meilleurs pour apprécier la valeur des eaux distillées aromatiques. Une exception doit être faite pour l’eau de laurier-cerise, pour laquelle le dosage de l’acide cyanhydrique, son principe actif, est indiqué par le Codex.
Sur les conseils de M. le Professeur AsrRuC, j'ai essayé de rendre plus précis certains modes d’essai des eaux distillées ; j'ai été ainsi amené à étudier le procédé de dosage des essences de RaAxwEz et après avoir mis en évidence les difficultés opératoires et les erreurs qu’il comportait, à le modifier. Cette étude et l’application du procédé modifié à la détermination de la teneur en essence de quelques eaux distillées aromatiques constituera la première partie de notre travail; elle a été exposée dans une note de prise de date, au Congres de-l’A:F. A. $S. en 1922 (t).
Dans une deuxième partie, je préciserai certains modes d'essai déjà signalés et en indiquerai un nouveau. Je dé-
(1) A. Asrruc et J. Serre: Dosage des essences dans les eaux distillées aromatiques. Congrès de l'A. F. À. $S., Montpellier, juillet 1922, et Bull, de pharm. du Sud-Est, décembre 1922.
terminerai ainsi trois indices dans ces mêmes eaux: indice d’acidité, indice d’iode et indice de permanganate (1).
Dans une dernière partie, j’étudierai l'influence de la conservation des eaux distillées aromatiques sur la-teneur en essence et sur les indices précédents.
Avant d'aborder mon sujet, je tiens à remercier Monsieur le Professeur Asrruc de la paternelle bonté dont il fit toujours preuve à mon égard. Tout jeune étudiant, il m'accueillit comme élève dans son laboratoire; plus tard, il me fit l’honneur de me confier les fonctions de préparateur; et, pendant les trois années que je passais ainsi dans ce « labo » aimé, dans cette atmosphère vraiment familiale, il ne cessa de me témoigner un intérêt dont je fus toujours très touché et ne me refusa jamais ses judicieux conseils. Je ne sais vraiment comment lui exprimer ici ma profonde gratitude.
Ma reconnaissance va également vers Monsieur CANALs, Docteur ès Sciences, chargé d’Agrégation. J'ai toujours travaillé sous sa direction durant toutes mes études universitaires: d’abord à l'Hôpital où il était chef interne, puis pharmacien-chef intérimaire pendant que je débutais à l’internat; enfin à la Faculté où il m'introduisit dans le laboratoire de Pharmacie Galénique. En toutes circonstances, il me prodigua ses lecons et ses conseils et je lui en suis vivement reconnaissant.
Je remercie également Monsieur le Professeur TArBourIECH, Chevalier de la Légion d'Honneur, d’avoir bien voulu faire partie de mon Jury de Thèse et d’avoir tou-
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jours fait preuve à mon égard de la plus grande bienveillance.
Je ne puis terminer cet acte de gratitude sans associer aux n6ms précédents celui de Monsieur JADiN, doyen de la Faculté de Strasbourg. Je Ini dois d’avoir été accepté à l’Internat des Hôpitaux, ce qui m’a permis par la suite de préparer, sous la direction de Monsieur Asrruc, le concours de 1920. À M. Janix dont la paternelle et souriante bonté ne s’oublie pas, j’adresse mes sentiments de sincère reconnaissance.
CHAPITRE PREMIER
On sait que le principe actif des eaux distillées aromatiques est généralement constitué par une essence, Aussi est-il toujours intéressant, je dirai même indispensable, dans l’essai d’un hydrolat, de déterminer sa teneur en essence. Raxwez en 1892 [19] à indiqué un procédé qui ini a permis de doser les essences dans un certain norbre d’eaux distillées du Codex français de 1884 et de la Pharmacopée Belge. Commençons par étudier ce procédé et nous verrons qu'il comporte de sérieuses difficultés opé-
ratoires ; nous, serons ainsi amenés à le modifier.
.-1° Procéné pe Ranwez. Essar CRITIQUE. — RANWEZ indique d’opérer de la façon suivante:
Dans une ampoule à décantation, mettre 200 centimètres cubes d’hydrolat à essayer, 60 grammes de chlorure de sodium pur et 60 centimètres cubes d’éther rectilé ; agiter; décanter l’éther ; répéter avec 40 centimètres cubes
ur it
d’éther, puis une ou deux fois avec 20 centimètres cubes. Réunir les solutions éthérées sur du chlorure calcique desséché; les filtrer et les recevoir dans un matras contenant 5 centimètres cubes d’huile d'olive, préalablement pesé après dessiccation à 100°; agiter. Distiller l’éther en évitant l’ébullition ; quand il est présque récupéré, porter le ballon à l’étuve réglée à 35-40°, et activer l’évaporation en insufflant de l’air dans le matras toutes les 5 minutes. Peser de temps en temps et noter le chiffre lorsque le poids est constant. Multiplier ce chiffre par 5 pour avoir le poids d’essence par litre d’hydrolat.
Ce procédé, appliqué à une même eau distillée, ne donne pas de résultats précis. Ainsi, lorsque l’on à distillé la presque totalité de l’éther, Raxwez indique de mettre le matras à l’étuve réglée à 35--40° et d’insuffler de l’air toutes les 5 minutes. Il est évident que de l’air parfaitement desséché est indispensable. Pour réaliser un courant d’air see, J'ai opéré de la façon suivante: j’adaptais au matras un bouchon à deux orifices, dont l’un était en communieation avec-une trompe à eau et l’autre avec une chandelle de Gay-Lussac à ponce sulfurique. Je pouvais ainsi faire passer le courant d’air sec toutes les 5 minutes.
Malgré ce, l’évaporation des dernières traces d’éther était extrêmement longue et je n’arrivais que très difficilement à un poids constant. Cette même critique avait déjà été faite par Gouraz [10] dans sa thèse de Doctorat en Pharmacie; les résultats que J'ai obtenus viennent confirmer son opinion. Je pesais le matras une première fois, à la dernière goutte d’éther distillée, c’est-à-dire avant de mettre à l'étude à 35-40°, puis je faisais passer le courant d’air toutes les 5 minutes et je pesais après demi heure, 1 heure, ? heures et 6 heures de séjour à l’étuve.
Eau distillée de cannelle :
Quantité d’hydroläit mise en expérience...... Poids trouvé à la dernière goutte d’éther dist. — APR SEUEMN Le DBUTE mi Un -- D OO RE ere rar — LA NONT ON ORNEEMEME M LE es — nr 2 LOUNEUTES ML 2 EU
Eau distillée de fleurs d'oranger:
Quantité d’hydrolat mise en expériénce. ..... Poids trouvé à la dernière goutte d’éther dist. —- aprés idermiheuretit".
— POI heure LS MENT Le — MOTOS Rae nd Cv — RO NUresNHer MRR T R
Eau distillée de rose:
Quantité d’hydrolat mise en expérience....... Poids trouvé à la dernière goutte d’éther dist. —- NAT OS RAC NON AE MIRE Re PROS ER — ALES CD TOUR ER nn PE — te MOUTON hr dit perte HD NEUTES ES Le RAT
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0 gr. 098 0 gr. 076 0 gr. 067 0 gr. 062 0 gr. 059
Ces résultats montrent déjà que l’évaporation était défectueuse, mais désirant me rendre compte d’où provenait
exactement l'erreur dont était entaché le dosage, j'ai remplacé l’hydrolat par un poids connu d’essence et j'ai simplement distiilé la solution: essence, éther et huile. Ici encore, il m’a été difficile, simon impossible d'arriver à un
poids constant et j’ai mis en évidence que l’huile retient
aussi énergiquement les dernières traces d’éther que l’es-
sence elle-même. Les expériences effectuées avec des es-
sences diverses et pour une même essence avec des quari-
tités variables sont äbsolument probantes à cet égard: Essence de cannelle :
Exp. n° 1 Exp. n°2 Exp. n°5
Quantité mise en expérience. 0,248 0,362 0,181 Poids trouvé à la dern. goutte
RÉtDeLIdISUNÉe FR en 0,326 0,441 0,242
Poids trouvé après demi heure. 0,282 0,402 0,211
—— — 1 heure ... 0,264 0,383 0,194
— — 2 heures .. 0,255 0,373 0,186
— — -6 heures .. 0,252 0,368 0,184 Esence de néroli:
Exp. n° { Exp. n° ?
Quantité mise en expérience........... 0,075 0,123 Poids trouvé à la der. goutte d’éther dist. 0,130 0,178 — aprèssdemi heure........… 0,098 0,149 — —— 1 here RU: 0,086 0,136 — 5 D NNEUTES Se TRS 0,080 0,128 — = D YDEUTES SERRE 0,078 0,125
Essence de menthe:
Exp. n° 1 Expn°0?
Quantité mise en expérience............ 0,084 0,154 Poids trouvé à la der. goutte d’éther dist. 0,141 AA —— après demi heure......... 0,108, 0,183 — 3" 1Shenre" Lanta 0e 0,170 — SK DOHÉNTERS AI CICR 0,089 0,161
== IG SNEUTES AERAPREE 0,086 0,157
LR Li ue 2 N délai dns
De ces diverses expériences il résulte que l’huile retient toujours une petite quantité d’éther, quantité qui varie entre 2 et 6 milligrammes après un séjour de 6 heures à l’étuve à 40°.11 est vrai que j’étais obligé d’enlever le matras de l’étuve toutes les 5 minutes pour faire passer le courant d’air sec et que j’opérais alors à la température du laboratoire. Ceci était évidemment-une imperfection grave du mode opératoire; pour v remédier, j'ai tout d’abord es-
sayé de faire passer le courant d’air sec dans le matras, ce-
lui-ci étant toujours maintenu à la température de 45° et
J'ai imaginé l’appareil suivant (fig. 1):
La fiole d’Erlenmever contenant l’huile et la solution éthérée d’essence est plongée dans un bain-marie maintenu à la température constante de 45° et mis en communication avec un réfrigérant relié à um ballon à deux tubulures. On distille ainsi la majeure partie de l’éther, puis on adapte à la fiole d'Erlenmeyer un bouchon à deux orifices, l’un relié au réfrigérant précédent, l’autre à un système désséchant, constitué par un tube à chaux vive et un tube de Liebig à SOH> concentré. Le ballon où l’on reçoit l’éther distillé est relié par sa tubulure latérale à une trompe à eau. Je réalisais ainsi un courant d’air see-dans la fiole d’Erlenmever, celle-ci étant maintenue pendant toute la durée de l’opération à la température de 45°. Le courant d'air doit être lent, c’est-à-dire réglé de telle sorte que l’on puisse compter une à deux bulles par seconde dans le tube de Liebig. Dans une officine où l’on n’aurait pas de trompe à eau à sa disposition, on pourrait très facilement réaliser ce courant d'air lent par simple écoulement d’eau entre deux flacons.
En utilisant cette technique et en opérant toujours sur une essence et non sur une eau distillée aromatique, J’enlevais évidemment la totalité de l’éther retenu par l’huile,
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mais par contre, j’entraînais une quantité notable d’es-
sence, comme le montrent les résultats suivants:
Essence de cannelle:
Quantité mise en expérience. ...........
Poids trouvé à la der. goutte d’éther dist.
— après 2’ de cour. d’air sec.
— 1 A minntes TT — dt OtMInUtes mets
Essence de nérolhi:
Quantité mise en expérience. ...........
Poids trouvé à la der. goutte d’éther dist.
— après 2’ de cour. d’air sec.
_- — .4 minutes .........
— MAG MINUTES 2 nt duo
Essence de menthe:
Quantité mise en expérience............
Poids trouvé à la der. goutte d’éther dist.
— après 2’ de cour, d’air sec.
— 4 minutes .,,.,.,., —— 10 Minutes pe ie une;
Exp. n°'{
Exp. n°1
Exp. n°1
Exp. n°2?
Exp. n° 2 0,141 0,184 0,144 0,139 0,130
Exp. n° ?
N'ayant pas obtenu de résultats satisfaisants avec l’huile d'olive, j’essayais alors de la remplacer par de
l’axonge. J’utilisais le mode opératoire précédent, c’est-àdire que je pesais dans une fiole d'Erlenmeyer environ
5 grammes d’axonge; puis, j'en faisais la tare après des-
nn) es
siecation à l’étuve à 100°; j’ajoutais un poids connu d’essence et 150 centimètres cubes d’éther. Je distillais l’éther avec l’appareil précédemment décrit. Les diverses expériences ainsi réalisées m'ont montré que l’axonge, tout comme: l’huile d'olive, ne retient pas l’essence plus énergiquement que l’éther. Voici d’ailleurs mes résultats :
Essence de cannelle:
Exp.n° 1 "Exp.:n02 Quantité mise en expérience. ........... 0,304 0,326 Poids trouvé à la der. goutte d’éther dist. 0,352 0,378 — après 2’ de cour. d’air sec: 0,309 0,330 Jr 90 ie FOmMIRUteS 22748 0,301 (PA = SG ANUUIeS AIMER 0,292 0,311 $ Essence de néroli:
Exp. n9 1 Exp. n°2 Quantité mise en EXDÉTICHCEN AE ENTER 0,122 0,088 Poids trouvé à la der. goutte d’éther dist. 0,163 0,121
— après 2’ de cour. d’air sec. 0,126 0,089 — = dimmnutes eme 0,118 0,084 = M0 mInUuLes FIST 0,111 0,078
J'ai alors pensé que le courant d’air sec continu, quoique lent, était trop fort, et, dans des expériences ultérieures je me suis contenté de faire passer le courant d’air see 1 minute toutes les à minutes. Mais, les résultats obtenus ont été absolument analogues: je n’ai jamais pu arriver à un poids constant et à un instant donné il y avait des pertes en essence,
NV da D dde ds
LAURE res ÉsSehCe de canmellers ere es revers
EXD DIMMEXp-n2 Quantité mise en expérience. ........... 0,224 0,271 Poids trouvé à la der. goutte d’éther dist. 0,266 0,319 Poids trouvé après 10 minutes. ......... 0,230 0:277 — -—* 20"Mminutes........1: 0,2€7 0,266 — — -50 minutes, :7:5., 0,209 ST
À la suite de ce nouvel échec, j’ai pensé que du moment que ni l’huile, ni l’axonge ne retenaient l’essence plus énergiquement que l’éther, il était peut-être inutile d’ajouter à la solution éthérée d’essence un corps gras, voire même un adjuvant quelconque. Et j’ai alors simplement distillé la solution éthérée d’essence au moyen de Pappareil que nous avons décrit. Cependant, à la fin de l’évaporation, je ne faisais passer le courant d’air sec que pendant 1 minute, afin de priver simplement d’éther latmosphère de la fiole d’Erlenmeyer, sans risquer d’avoir un entraînement d’essence. Enfin, je ne pesais la fiole d’Erlenmeyer qu'après séjour de douze heures à l’exsicateur.
Ce mode opératoire m'a alors donné les meilleurs résultats et de nombreuses expériences effectuées en partant
de poids connus d'essences diverses m'ont permis de re-
trouver ensuite la quantité exacte d'essence dont j'étais
parti
Voici mes résultats:
QUANTITÉ D'ESSENCE | QUANTITÉ D'ESSENCE ESSENCES EXPÉRIENCES MISE TROUVÉE
EN EXPÉRIENCE APHÉS DOSAGE
Essence de canelle . 0.325 0.325 Id. 0.208 0.207
Id. 0.275 0 276
Id. 0.192 0.192
Essence de néroli. 0 091 0.092 | Id. 0.122 0 122 Id. 0.164 0.164
Essence de menthe. 0.078 0.078 Id. 0.102 0 101
Id. - 0.090 0 090
J'étais done en possession d’un procédé d’évaporation de l’éther ayant servi à dissoudre l’essence et ce procédé était exempt de toute critique. Je l’applhiquai aussitôt au dosage des essences dans les eaux distillées aromatiques, et là encore il me donna d'excellents résultats à la condition d’opérer toujours dé facon absolument identique ; aussi vais-je décrire le mode opératoire adopté dans tous
ses détails.
2° PROCÉDÉ DE RANWEZ Moptrié. — Dans une ampoule à décantation, mettre 200 centimètres cubes d’hydrolat à essayer, 60 grammes de chlorure de sodium pur et 60 centimètres cubes d’éther rectifié, Agiter cinq fois en impri-. mant à l’ampoule 90 secousses chaque fois et laissant reposer après chaque agitation, Décanter. Ajouter 40 centimètres cubes d’éther et agiter de la même façon: 50 secousses, cinq fois. Recommencer deux fois avec 20 centi-
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mètres cubes d’éther. Réunir les solutions éthérées sur du chlorure calcique desséché et laisser en contact 3 heures, en agitant de temps à autre. Filtrer sur un filtre préalablement lavé à l’éther et recueillir sur du chlorure calcique neuf. Laisser en contact trois heures. Filtrer sur fil- -tre lavé à l’éther et recueillir la liqueur éthérée dans une fiole d’Erlenmeyer tarée après dessiccation à 100°. Rincer le chlorure calcique et le filtre avec deux fois 20 centimètres cubes d’éther (l’éther servant aux lavages doit être préalablement desséché sur du chlorure caleique).
La fiole d’Erlenmeyer est alors portée au bain-marie maintenu à la température constante de 45° et reliée au réfrigérant. À la dernière goutte d’éther on met en communication avec le svstème desséchant d’une part et la trompe à eau d’autre part. On fait passer le courant d'air sec et lent pendant une minute; l'atmosphère de la fole est ainsi privée d’éther. Si l’on n’a pas de trompe à eau à sa disposition, on réalise ce courant d’air par simple écoulement d’eau entre deux flacons.
On essuie enfin soigneusement les parois de la fiole avec un linge fin et on abandonne douze heures à l’exsicateur. On pèse, Le chiffre obtenu multiplié par 5 donne le poids d'essence par litre d’hydrolat.
Ce mode opératoire scrupuleusement suivi m'a toujours donné pour une même eau distillée aromatique des résultats identiques, aux erreurs d’expérience près. Ces erreurs n’ont Jamais dépassé 2 mulligrammes pour le dosage, c’est-à-dire 10 milligrammes pour un litre d’hydrolat, ce qui peut être considéré comme insignifiant (1).
(1) Au moment de mettre sous presse, j'ai eu connaissance d’un travail de Von H. BeckuürTz et G. FRERICHS [5] sur la détermination de l’huile*essentielle dans les eaux distillées, Ce
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travail, publié en 1897 dans l’Apothecer Zeitung, n’a été signalé dans aucun journal français, tout au moins à ma connaissance. Quoi qu'il en soit, ces auteurs, après avoir reproché au procédé de RANWEZ la lenteur de l’évaporation des dernières traces d'’éther, proposent une modification qui offre une certaine analogie avec celle que nous venons d'indiquer, Eux aussi suppriment l'huile d'olive, qu'ils jugent inutile, et distillent au bain-marie la solution éthérée d'essence; mais, lorsqu'il ne reste plus dans le matras que 10 à 15 centimètres cubes de liqueur, ils retirent du bain-marie et achèvent l’évaporation de l’éther d’une facon tout à fait différente: ils indiquent d'adapter au matras un bouchon à deux orifices; dans l’un, on introduit un tube, très court relié à la trompe à eau, dans l’autre un tube pénétrant presque jusqu’au niveau de l’éther-et relié à un tube à dessicaton de 40 centimètres de longueur, de 1 centimètre et demi de diamètre et rempli aux trois-quarts de Cacl? et au quart de KOH fondue. Lorsqu'on fait marcher la trompe à eau, il arrive sur Ja couche d’éther un courant d’air violent et sec; l’évaporation est tellement rapide et le refroidissement produit si intense que la température tombe au-dessous de 0°, ce que l’on reconnaît au. revêtement de glace qui se forme à l'extérieur du matras; ce refroidissement évite, d’après les auteurs, toute perte en essence. Lorsque tout l’éther s’est évaporé, l’air qui pénètre dans le matras fait fondre la glace et il faut arrêter l’action de la trompe à eau quand cette dernière a presque complètement disparu. On sèche alors soigneusement avec un linge et on pèse, Pour mieux suivre l'opération, il faut attacher le matras de telle sorte qu'il pende librement et ne repose pas sur la table.
J'ai expérimenté ce procédé en partant de poids connus d’essences diverses (essences de canneile, menthe, néroli) et j'ai observé qu'il donne des résultats exacts à 1 ou 2 p. 100 près. Cependant, il présente l'inconvénient d'exiger une trompe à eau; on ne pourrait, en effet, réaliser un courant d’air suffisamment violent par simple écoulement d’eau entre deux flacons. Pour cette raison, je préfère la modification que j'ai proposée, puisqu’elle est plus facilement réalisable dans une officine moyennement outillée.
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CHAPITRE IT
APPLICATION DU PROCÉDÉ DE RANWEZ MODIFIÉ A LA DÉTERMINATION DE LA TENEUR EN ESSENCE DE QUELQUES EAUX DISTILLÉES AROMATIQUES
Le procédé de Raxwez ainsi modifié m'a permis de déterminer la teneur en éssence des eaux distillées aromatiques du Codex de 1908 (eaux de cannelle, menthe, fleurs d’oranger, rose, tilleul, valériane) et des eaux de feuilles d’oranger et de feuilles de géranium, non officinales, mais qui servent si souvent à falsifier les eaux de fleurs d’oranger et de rose.
Les eaux distillées que j’ai utilisées proviennent de la maison Roure--Bertrand fils, de Grasse et les eaux officinales m'ont été certifiées conformes au Codex de 1908.
Voici, réunis dans un tableau, les résultats obtenus :
Tableau
j DOSAGES | ESSENCE CONTENUE | ESSENCE EN GRAMMES | EAUX DISTILLÉES DE É | DANS LES 200 C.c. PAR NY DU DOSAGE | LITRE D HYDROLAT
Cannelle eee | 0.311 15595 1d. Il | : 0.310 1.550
Id. ll | 0 312 1.560
[de IV | 0.342 1.560 Menthe I 0.075 | 0.375 Id. Il | 0.074 0.370
Id. Sn AT ErE 0.373
Fleurs d'oranger. . . I 0 068 0.340 | Id. Fate 10e 0067 0.333 Feuilles d'oranger. . I NEO: O1 0.383 Id. Il (D 078 (OLrO 300
OS OR PRES | Ï 0 053 0.263 Id. Il | . 0.033 0.275 Feuilles de géranium Ï | 0.105 0.525 Id. | Il | 0.105 0.525
HU SR Re I | 0.009 0.045 Id. LR ER OO TO 0.050 Valériane . 06 | l |. 0.067 603% Id. TO PE 0.335
Je ne puis donner comparativement les résultats de RaxwEez que pour les eaux distillées de fleurs d’oranger et de rose dont la formule n’a pas été modifiée au Codex de
Procédé modifié Procédé de Ranwez
Eau dist. de fl. d'oranger... 0,340 0,474 Haudistidenrose "77. 0,270 0,457
Ces écarts entre les deux procédés n’ont rien qui doivent nous surprendre puisque nous avons vu que dans le
DRE nie procédé de Raxwez, tel qu'il a été décrit par l’auteur, l'huile d’olive retient une certaine quantité d’éther.
Le dosage des essences ainsi effectué peut rendre de grands services dans l’essiti des eaux distillées officinales : il peut permettre tout d’äbord de déceler la dilution d’un hydrolat quelconque avee de l’eau distillée simple, si l’on trouve une teneur en essence inférieure à cellé donnée dans le tableau précédent. Dañhs un cas plus particulier, on péut également soupconner la falsification d’une eau de rose avec une eau de géranium, si l’on trouve une teneur en essence supérieure ; on voit en effet que l’eau de rose ne renferme par litre que 0 gr. 270 d’essence, alors que l’eau de géranium en renferme 0 gr. 525, presque le double.
Enfin, ce procédé de dosage des essences m’a permis d'étudier la conservation des eaux distillées aromatiques, mais ce sujet ne sera traité que dans un prochain chapitre de notre thèse, les indices dont nous allons nous occuper maintenant ayant également servi à cette étude.
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CHAPITRE PREMIER
Nous avons déjà vu dans notre Introduction que l’essai des eaux distillées aromatiques est délicat et que le plus souvent on est obligé de se baser sur des caractères purement organoleptiques. Aussi, jai essayé de rendre plus : précis certains modes d’essai des hydrolats et indiqué un essai nouveau. (l’est ainsi que pour chacune des eaux distillées dans lesquelles j'avais dosé les essences, j’ai déterminé trois indices différents: indice d’acidité, indice
d’iode et indice de permanganate.
1° Ixnice p’acipirÉé. — Nous savons que les eaux distillées aromatiques sont le plus souvent acides à la phénolphtaléine. J’ai transformé cet essai, jusqu’à maintenant purement qualitatif, en un essai quantitatif. On opère pour cela de la facon suivante: à 50 centimètres cubes d’hydrolat à essayer, on ajoute X gouttes d’une solution alcoolique de phénol-phtaléine, puis, goutte à goutte, une solution N/50 de KOH jusqu’à coloration rose persis-
Linie)
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L'indice d’acidité est donné par le nombre de centimètres cubes de solution N/50 de KOH nécessaire pour saturer 100 centimètres cubes d’hydrolat. Il suffit donc pour obtenir l’indice de multiplier par 2 le nombre de centimè-
tres cubes trouvé dans le dosage.
2° Ixpice p'10pE, — Nous avons vu que les eaux distillées aromatiques sont susceptibles de former avec l’iode des combinaisons incolores, sans action sur l’amidon. Le- PAGE, se basant sur cette propriété, a indiqué un réactif dont la formule est la suivante:
Tode FRNCLANTE. RER ANNE RUES Todure’ de potassium..." 2er.
Han dStlée Rue Er NeEE RRe J7-er
On l'utilise en l’ajoutant goutte à goutte à 50 grammes d’eau à essayer jusqu’à coloration jaune persistante et en attendant après chaque goutte que la décoloration ait eu leu.
J'ai essayé ce procédé et, comme l’avait déjà signalé Gouraz, j’ai remarqué qu’il ne donne pas de résultats satisfaisants : l'absorption de l’iode est lente et il faut attendre plusieurs minutes avant que la goutte précédente soit décolorée. Aussi, il est impossible de déterminer d’une façon précise la fin du dosage; car, si une fois la coloration obtenue, on attend 12 où 24 heures, on s’aperçoit que la coloration à disparue et 1l faut souvent pour la faire reparaître ajouter une quantité de solution iodée au moins égale à la quantité primitive.
Un tel mode d’essai ne peut done pas donner de résultats concordants et il convenait de le modifier.
J'ai tout d’abord pensé à déterminer l’indice d’iode des
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eaux distillées aromatiques par un procédé rappelant la méthode de Hüez pour la détermination de l'indice d’iode des matières grasses. Hübl indique de mettre en présence : la matière grasse, une solution de sublimé et un volume connu et en excès de solution iodée, puis après deux heures de contact de titrer l’excès d’iode par une solution d’hyposulfite de soude. L’addition de sublimé faciliterait la fixation de l’iode par les acides non saturés contenus dans les matières grasses.
Les eaux distillées renfermant des essences et ces essences étant souvent constituées, tout au moins en partie, par des corps non saturés, jé pensais, par analogie, que la méthode par excès et l'addition de sublimé pourraient peutêtre faciliter également la fixation de l’iode par les esse ces des hydrolats.
J'ai alors préparé deux solutions :
Solution n° 1:
ROC ER RURALE 1 gr.
TJodure de potassium......... Sign Eau. distillée’q: sp... A4 100: ec.
Solution n° 2:
AD TE SAP Re RARE RE 1 S Hau-hsthilée gs pe 100 ce.
puis J'ai adopté le mode opératoire suivant: dans un verre de Bohême, mettre 2 centimètres cubes de la solution n° 1 et ? centimètres cubes de la solution n° 2; mélanger, puis ajouter 90 centimètres cubes d’hydrolat à essaver et agiter. Après une durée de contact déterminée, titrer l’excès d’iode au moyen d’une solution N/50 d’hvposuliite de soude.
LR Pose Dans une première série d’expériences, j'ai fait varier la durée du temps de contact et j'ai observé que la quantité d’iode fixée n’augmentait que très légèrement avec cette durée; voici, d’ailleurs, mes résultats:
Durée du temps Quantité d'iode fixée, en imilligrammes de contact Exp. n° 1 Exp. n° ? ExXp- n°
Eau de fleurs d'oranger:
l'heure :2- 9,9 10 9,9 1-“hetré 11: 10,1 10,1 10
3 heures ..... 10,4 10,4 10,3 6 heures ..... 10,9 dE 10,9 12 "heures. 11,4 LES 11,4
Eau de rose:
1/2-heure 2. 5,1 5 5) TÉTÉUTO NE 9,1 5,2 9,2 heures Ne 5,6 9,9 9,6 Ohetres- tr 9,8 9,8 5,8 12 heures . 6 6,1 6
Mais, la fin du dosage avec certaines eaux distillées, l’eau de fleurs d’oranger par exemple, n’était pas nette, le liquide se recolorant en jaune probablement par suite de la dissociation du composé iodé formé. J'ai voulu alors me rendre compte si cet ennui subsistait encore en supprimant l’addition de sublimé et opérant toujours en présence d’un excès d’iode. Dans ces conditions, la fin de la réaction est d’une netteté absolue, surtout si vers la fin de la décoloration, on ajoute 1 centimètre cube d’empois d’amidon à 1 p. 100.
Pour cette raison, j'ai préféré dans mes expériences ultérieures ne pas ajouter de sublimé et laisser simple-
Eur TE ment en contact l’hydrolat et la solution iodée en excès, bien que la quantité d’iode fixée en l’absence de sublimé soit légèrement inférieure à celle fixée pendant le même temps en présence de € corps, ainsi que le montrent les résultats suivants :
Quantité d'iode fixée, en milligrammes
Durée du temps En présence En l'absence de contact de sublimé de sublimé
Eau de fleurs d’oranger:
1/2 heure, Expér. n° 1... Te 8,7 — Expérn 2... D Xe ets 12 heures, Expér. n° 1... 115 10,6 — Pixpér. n° 2.4. 11,3 10,6
Eau de rose:
1/2 heure, Expér. n° 1. 5,1 4,8 — Fixpér. n°2.. 6) 4,8 12 heures, Expér. n°1. 6,1 9,6 — Expér.n° 2. GA 5,6
J’ai ensuite cherché à déterminer quelle était la durée du temps de contact qui était la plus convenable et j’ai ainsi trouvé qu'après deux heures, la quantité d’iode fixée n’augmente pas sensiblement, ainsi que le mortrent les ré-
sultats suivants : ’ Durée du temps Quantité d'iode fixée, en milligrammes de contact uMExp. nf Exp. n° 2
Eau de fleurs d'oranger:
TÉMOUTE AA NE 8,8 8,7 OTEUDES re ne 10,2 10,2 DADOUTENLES de ee, 10,2 10,2
COMENT
De
Durée du temps Quantité d'iode fixée, en milligramme de contact Exp. n° 1 Exp. n° 2
Eau de rose:
LOHCURE ARIANE 4,8 4,9 2'hétüres term 9,4 9,9 SOUTENIR 53 5h Dheures 9,9 9,6
Eau de menthe :
NÉDEURE TEST 10 2 ALES. eee 2,6 Pa ereUTes ae 2,6 2,6 CiNeuTesr 2 en 20 2,6
J’ai done adopté cette durée de deux heures pour. le temps de contact, puis j'ai cherché si l’excès d’iode réagissant avait une influence sur la quantité fixée et j'ai pu montrer qu’elle n’en n’avait aucune.
Quantité d'iode fixée, en milligrammes Eau de fleurs Eau
Volume de solution iodée d'oranger de rose 2 centimètres cubes... 10,4 6) 5 — he 0 5 4 sc à | 10,4 4,9 5 a 10,4 5 10 — 10,3 5)
Ilest done suffisant pour la majorité des éaux distillées aromatiques d'employer, pour 90 centimètres eubes d’hydrolat, 2 centimètres cubes de solution iodée à 1 pour cent,
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Cependant, pour certaines eaux non officinales, telles l’eau de feuilles d’oranger et l’eau de feuilles de géranium, il est nécessaire d'employer un volume double de solution iodée, la quantité d’iode fixée par ces hydrolats étant de beaucoup supérieure à celle fixée par les eaux officinales.
Afin de simplifier les calculs, j'ai préféré pour la détermination de l’indice employer la solution titrée d’iode cinquanti-normale. La solution d’iode et la solution d’hyposulfite de soude se correspondant volume à volume, les calculs sont en effet simplifiés. Dans la majorité des cas, 10 centimètres cubes de la solution d’iode N/50 suffisent et pour les deux cas déjà signalés, 1l faut en employer 20 centimètres cubes.
Le mode opératoire adopté est donc le suivant: dans un verre de Bohême, mettre 50 centimètres cubes d’hydrolat à essayer, puis 10 centimètres cubes de solution titrée d’iode N/50; agiter; laisser en contact pendant deux heures. Titrer alors l’excès d’iode par une solution d’hyposulfite de soude N/50, en ajoutant 1 centimètre cube d’empois d’amidon vers la fin de la décoloration. Soit n le nombre de centimètres cubes trouvé; la quantité d’iode fixée,
en milligrammes, est donnée par la formule x —= (10.-n},X 2,94
L'indice s’exprime en milligrammes d’iode fixés par 100 centimètres cubes d’hydrolat. [1 suffit done pour l’obtenir de multiplier par 2 le résultat précédent.
Ce mode opératoire m'a toujours donné pour une même eau distillée des résultats absolument concordants.
3° INDICE DE PERMANGANATE. — J'ai enfin établi pour les eaux distillées aromatiques un autre indice: l'indice de permanganate de potasse. L'action de cet agent ehimique sur les hydrolats n'avait jamais été signalée, mais M. Agrruc et moi avons pensé qu'un oxydant aussi énergiqüe, agissant si profondément sur les essences, aurait aussi une action très nette sur les eaux distillées. Et en effet, la quantité de permanganate fixée par un hydrolat est beaucoup plus considérable que la quantité d’iode fixée pendant le même temps.
Ici encore, j'ai opéré par la méthode en excès, plus exactement même par la méthode de double excès: à 20 centimètres cubes d’hydrolat à essayer, on ajoute 50 centimètres cubes d’eau distillée, 5 centimètres cubes d’acide sulfurique pur, puis 20 centimètres cubes d’une solution titrée de MnO!#K à 3 gr. 16 par litre. Après un temps de contact déterminé, on dose l’excès de MnO'K qui n’a pas réagi en ajoutant 20 centimètres cubes d’une solution d’oxalate d’ammoniaque titrée à 7 gr. 10 par litre, solution qui correspond volume à volume à la solution de MnO#K employée. On porte au voisinage de l’ébullition, la liqueur se décolore et on titre l’excès d’oxalate au moyen de la solution de MnO*K. Le nombre de centimètres cubes trouvé correspond exactement à la quantité de MnO*K primitivement fixée.
Dans une première série d’expériences, j'ai fait varier la durée du temps de contact et j’ai ainsi observé que la quantité de MnO'K fixée augmente avec cette durée, mais que l’augmentation est relativement faible après deux heures.
ER D 7 ls
Durée du temps Quantité de MnO#K fixée, en milligrammw' de contact Exp. n°1 Expo Exp'u°3
Eau de fleurs d'oranger:
LROOUTES nm er ONE EEE À yen
RTE Ed 31,6 31,6 AS)
TE IE RUE 38,1 59 De
IE Re ee HE O4 34,2 34,3
DS RAA EE" 34,6 D e 54,0 dE nat ete 34,5 34,9 34,6
Eau de rose: # frs
L'heure 8,7 8,8 8;7
AIME AN nn FE 11,6 7 7
ARR TE
RM ER Sr enr 28,2 28,2 28,1
Ge re 284 \r°.984 28,3
Ainsi, après deux heures de contact, la quantité de permanganate fixée par un hydrolat n’angmente pas de façon considérable. J’ai alors adopté cette durée de deux heures, après avoir vérifié que j’obtenais toujours ainsi des résultats concordants; de nombreuses expériences m'ont
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en effet montré qu’une même eau distillée aromatique fixait toujours la même quantité de permanganate, à la condition que la durée du temps de contact soit strictement de deux heures.
Le mode opératoire à adopter est done bien celui indiqué précédemment, en spécifiant que l’on doit laisser en contact l’hydrolat et la solution de permanganate pendant deux heures très exactement. En multiphant par 3,16 le nombre de centimètres cubes de solution titrée de MnO*K trouvé, on obtient, en milligrammes, la quantité de MnO!K fixée par 20 centimètres cubes d’eau distillée.
L'indice s'exprimant en milligrammes de MnO*K fixés par 100 centimètres cubes d’hydrolat, il suffit pour l’obtenir de multiplier par 5 le résultat précédent.
Il nous faut en terminant signaler le cas un peu particulier de l’eau distillée de cannelle: cet hydrolat fixant une quantité de MnO'K considérable, nous avons modifié les proportions d’hydrolat et de solution de MnO‘K à mettre en présence et nous avons opéré avec:
Rat is tiiée RAR Rene D0 cc.
Eau distillée de cannelle....... 10 ee.
APPLICATION À LA DÉTERMINATION DE CES INDICES
La mise au point des modes opératoires ainsi effectuée pour les indices d’acidité, d’iode et de permanganate, j'ai appliqué ces données aux eaux distillées dans lesquelles J'avais déjà dosé les essences. Voici, réunis dans un tableau, les résultats obtenus; dans une première colonne, J'ai rappelé la quantité d’essence, en grammes, contenue dans 100 centimètres cubes d’hvdrolat.
l TEÉNEUR INDICE INDICE INDICE EAUX DISTILLEES DE EN GX : ’ DE D ACIDITÉE D'IODE n
ESSENCE | MnO#K
Canne er ae "| D 1568 8.2 12,70 | 764 7.
Menton Eee «| 0 0372 1 > 08 105.8 Fleurs d'oranger. . . ... .| N.0340 1 4 27.42 | 404.2 Feuilles d'oranger . . . . .| 0.0385 0 8 49.26 129.5 FOSC EME ETES Pret) 0970 26 9,64 53.7 Feuilles de géraninm , . .| 0.0525 4.6 | 52.82 | 142.9
Tilleul .. D'0060 078 1 7,30 90 5
Nalétianeme ee 2060374 0 4 5 08 D
AE
On voit que la détermination de ces indices peut présenter le plus grand intérêt dans l’essai des eaux distillées officinales. Elle peut permettre, tout d’abord, comme le dosage des essences, mais bien plus rapidement et plus simplement, de déceler la dilution d’un hydrolat avec de l’eau distillée simple; dans ce cas, les divers indices se trouvent évidemment diminués.
Elle permet ensuite de soupçconner la falsification d’une eau de fleurs d’oranger avec une eau de feuilles et celle d’une eau de rose, avec une eau de géranium; dans ces deux eas, les indices d’iode et de permanganate se trouvent notablement accrus.
Enfin, la détermination de ces trois indices m’a permis d'étudier avec plus de soin la conservation des eaux distillées aromatiques.
CHAPITRE UNIQUE
INFLUENCE DE LA CONSERVATION DES EAUX DISTILLÉES AROMATIQUES SUR LA TENEUR EN ESSENCE AT SUR LES INDICES ÉTUDIÉS
Les différents auteurs qui ont étudié les aitérations présentées par les eaux distillées durant leur conservation, se sont surtout attachés à déterminer les altérations d’origine organique plutôt que celles d’origine physico-chimique. IIS ont montré que les eaux distillées pouvaient être rapidement envahies par des micro-organismes: algues, bactéries et champignons et ils ont déterminé de facon très exacte les genres les plus fréquents, En ce qui concerne les altérations d’ordre physico-chimique ils se sont contentés de dire que la chaleur, la lumière et l’air étaient des causes importantes dans l’altération des médicaments en général et des hvdrolats en particulier et que ces agents physiques provoquaient des pertes en principe actif par volatilisation ou oxydation des essences.
L’oxydation des essences à 6t6 nettement montrée pour certaines eaux distillées : ainsi, l’eau de laurier-cerise voit son aldéhyde benzoïque se transformer en acide benzotque ; l’eau de cannelle son aldéhyde cinnamique en acide
nie cinnamique; enfin l’eau de fleurs d’oranger est le siège de la forrati,n d'acide acétique, l’acidification devenant telle parfois que cette eau peut attaquer les métaux des récipients qui la contiennent.
En ce qui concerne la volatilisation du principe actif pendant la conservation, la question n’a été mise au point que dans un cas très particulier: l’eau de laurier-cerise. Asrruc [1] à étudié en effet de très près la perte en acide cyanhydrique que subissait cet hydrolat pendant sa conservation; il a montré que cette perte est plus importante à la lumière qu’à l’obseurité et en flacons en vidange qu’en flacons pleins. I} a “onclu en indiquant que l’eau de —laurier-cerise doit être ccnservée à l’abri de la lumière, en bouteilles pleines, de petites dimensions et parfaitement bouchées.
J'ai voulu étendre ce travail à toutes les autres eaux distillées officinales et voir s'il y avait perte en principe actif, c’est-à-dire en essence. J’ai cru également intéressant d’examimer ce que devenaient pendant la conservation les indices étudiés dans le chapitre précédent.
J'ai fait cette étude en conservant les différentes eaux distillées, comparativement à la lumière et à l'obscurité, en flacons pleins et en flacons en vidange. Les flacons exposés à la lumière ont été mis sur une étagère du laboratoire, de telle façon que les rayons lumineux ne puissent les atteindre directement. Les flacons mis à l’obscurité ont été placés dans une caisse hermétiquement close, enfermée elle-même dans une armoire du laboratoire. J’ai utilisé pour les flacons pleins, des flacons en verre blane de 250 centimètres cubes, complètement remplis et parfaitement bouchés avec de très bons bouchons de liège. Pour les flacons en vidange, je me suis servi de flacons en verre blane de 500 centimètres cubes, remplis à moitié; ces derniers
| Li Lt flacons ont été débouchés tous les deux ou trois Jours, pendant quelques secondes, de facon à se placer dans les conditions moyennes d'usage des flacons en vidange dans les pharmacies.
J'ai ainsi mis en expérience pour chaque eau distillée les flacons suivants :
A la lumière: :
1 flacon plein conservé pendant 3 mois.
1 flacon en vidange conservé pendant 1 mois.
1 flacon en vidange conservé pendant 3 mois.
A l'obscurité:
1 flacon plein conservé pendant 3 mois.
1 flacon en vidange conservé pendant 1 mois.
1 flacon en vidange conservé pendant 3 mois.
Après l4 durée de conservation voulue, j’ai déterminé pour chaque expérience:
1° La teneur en essence, par le procédé de Ranwez modifié et en opérant seulement sur 100 centimètres cubes;
2° L'indice d’acidité, sur 50 centimètres eubes ;
3° L'indice d’iode, sur 50 centimètres cubes ;
4 L'indice de MnO!K, sur 20 centimètres cubes.
J'ai réuni dans les tableaux suivants les résultats obtenus, rapportés à 100 centimètres cubes d’hydrolat :
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FN Dee L'examen des tableaux précédents m'amène à formuler quelques conclusions relatives à chacune des questions considérées dans cette étude de la conservation des eaux distillées aromatiques :
1° Teneur en essence. — Dans tous les cas, il y a perte en essence, mais cette perte est plus considérable dans les flacons conservés à la Iumière que dans ceux conservés à l’obscurité, plus considérable également dans les flicons en vidange que dans les flacons pleins. Enfin, cette perte s’accentue avec le temps.
2° Indice d’acidité. — In flacons pleins, les variations observées sont de peu d’importance. En fläcons en vidange, l’indice d’acidité augmente; cette augmentation, peu sensible après un mois de conservation, est au contraire très nette après trois mois. La lumière et l’obscurité ne paraissent pas influer sur ces résultats.
3° Indice d’iode. — En flacons pleins, on observe une faible diminution de l’indice d’iode. En flacons en vidange cette diminution est un peu plus sensible et s’accentue légèrement avee le temps. L'exposition à la lumière ou à l’obscurité ne paraît pas avoir grande importance.
4° Indice de MnO*K. — Cet indice montre une tendance manifeste à l’élévation, dans tous les modes de conservation, aussi bien à la lumière qu’à l’obseurité, aussi bien en flacons pleins qu’en flacons en vidange.
LS
CONCLUSIONS a
Sous forme de conclusions, Je vais mettre en évidence les idées générales qui se dégagent de mon travail.
Dans une première partie, j'ai étudié le dosage des essences dans les eaux distillées aromatiques; J’at montré, en particulier, les critiques d'ordre pratique susceptibles d’être faites au procédé de Raxwez. J'ai été amené à modifier celui-ci pour le rendre exécutable dans une officine moyennement outillée et j'ai décrit, avec détails, la technique du mode opératoire nouveau.
L'application de ce procédé m'a permis de donner en un tableau les quantités d’essence contenues dans les eaux aromatiques (officinales où non) d’origine sûre, résultats qui peuvent servir de base pour l’essai des échantillons commerciaux.
La deuxième partie applique d’abord aux eaux distillées aromatiques la détermination de l’indice d’acidité et de l’indice d’iode, déjà connus, mais précisés encore dans leur exécution. J’v ajoute l’étude d’un indice non adapté jusqu'ici à cette forme pharmaceutique: l’indice de permanganate.
Ces trois indices ont été déterminés dans les mêmes eaux aromatiques que ci-dessus et ont fourni des chiffres intéressants, pouvant être considérés comme caractéristiques de ces eaux,
Enfin, dans une troisième partie, je rapporte les expériences effectuées sur la conservation, durant un et trois mois, des eaux distillées aromatiques, maintenues à la Jumière ou à l’obscurité, en flacons pleins ou en flacons en vidange. Cette conservation provoque des modifications dans la teneur en essence, l’indice d’acidité, l’indice d’iode et l’indice de permanganate. Toutefois, c’est la perte en essence qui fournit les chiffres les plus probants. On ne constate qu’une légère augmentation de l’indice d’acidité, une faible diminution de l’indice d’iode et une tendance très nette à l’élévation de l’indice de permanganate. Cette étude me permet cependant d’étendre à toutes les eaux distillées aromatiques la conclusion à laquelle avait abouti M. le Professeur Asrruc pour l’eau de laurier-cerise: les hydrolats doivent être conservés à l’abri de la lumière, en bouteilles pleines, de petites dimensions et parfaitement bouchées. C’est avec ce mode de conservation que j'ai, en effet, observé le moins de modifications dans la teneur en essence et les indices étudiés.
Je souligne, en terminant, l’importance des résultats: obtenus en ce qui concerne soit la recherche des falsifications (substitution de l’eau de feuilles d'oranger à l’eau de fleurs, de l’eau de géranium à l’eau de rose), soit l’évaluation de l’ancienneté d’une eau distillée pharmaceutique.
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En ma qualité de Censeur de tour,
j'ai lu la thèse ayant pour titre :
Quelques recherches sur les Eaux Vu:
Distillées Aromaliques Par J.-P. Serre Montpellier, le 16 mai 192/.
Je pense que la Faculté peut en permettre l'unpression. Le Doyen,
Montpellier, le 15 mai 1923.
Le Professeur, ASTRUC.
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