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(57) Abstract : The invention relates to a process for obtaining a scented extract from fresh flowers, heads in bloom and/or leaves of
a moist plant, comprising the following steps according to which a) the flowers, heads in bloom and/or leaves of the plant are pi -
cked; b) said freshly picked flowers, heads in bloom and/or leaves are infused in at least one bath comprising an alcoholic solvent, at
a temperature below 50°C, in such a way as to obtain an alcoholic mixture; c¢) said alcoholic mixture is filtered in such a way as to
recover an alcoholic floral intusion; and d) the alcoholic floral infusion is extracted with supercritical CO, in order to obtain said
scented extract, this scented extract having an alcohol titre of at least 75%. The invention also relates to an extract prepared by
means of the process according to the invention and to the use thereof as a fragrance, fragranced diluting alcohol, perfumery ingre -
dient or food flavouring, or else in the composition of a cosmetic product.
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L'invention concerne un procédé pour l'obtention d'un extrait odorant a partir de fleurs, sommités tfleuries et/ou feuilles fraiches
d'un végétal humide comprenant les étapes suivantes selon lesquelles a) on cueille les fleurs, sommités fleuries, et/ou feuilles du
végétal; b) on infuse lesdites fleurs, sommités fleuries, et/ou feuilles fralchement cueillies, dans au moins un bain comprenant un
solvant alcoolique, a une température inférieure a 50°C, de maniere a obtenir un meélange alcoolique; ¢) on filtre ledit mélange al -
coolique de sorte a récupérer une infusion florale alcoolique; et d) on réalise une extraction au CO , supercritique de l'infusion flo-
rale alcoolique pour obtenir ledit extrait odorant, cet extrait odorant étant titré a au moins 75 % en alcool. L'invention concerne
également un extrait préparé par le procédé selon l'invention et son utilisation comme partum, alcool parfumé de dilution, ingré-
dient de parfumerie, ardme alimentaire ou encore dans la composition d'un produit cosmétique.
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PROCEDE POUR L'OBTENTION D’'UN EXTRAIT ODORANT DE FLEURS ET/OU
FEUILLES FRAICHES PAR DES SOLVANTS NATURELS

L’ invention concerne un procédé pour 1l’obtention d’un
extrait odorant & partir de fleurs, sommités fleuries et/ou
feuilles fraiches par une combinaison de solvants naturels,
les extraits ainsi obtenus et leurs utilisations.

Les extraits de fleurs et/ou feuilles fraiches sont
notamment utilisés en parfumerie, cosmétique et ardmes, et
plus particuliérement ceux de fleurs ou feuilles odoriférantes
telles que par exemple 1le Jjasmin, le mimosa, la rose,
1’ oranger amer, ou encore le basilic.

I1 est connu gque la culture et le traitement de plantes
telle le jasmin sont délicats en raison de la fragilité de
leurs fleurs, la cueillette nécessite wune main-d’cuvre
abondante et précautionneuse, et \1’obtention d'une concreéte
est trés coliteuse dans la mesure ol il faut un trés grand
nombre de fleurs ou de feuilles pour obtenir une petite
quantité d’'extrait utilisable en barfumerie. Par exemple, il
ne faut pas moins de sept millions de fleurs de jasmin pour
obtenir un kilogramme d’absolue.

Traditionnellement, on réalise principalement deux types
de procédés d’obtention d’un extrait odorant.

D'une part, on réalise une extraction par des solvants
volatils apolaires issus de la pétrochimie, comme 1'hexane, le
benzéne ou l'éther de pétrole. L’eau des végétaux est alors
décantée, et le solvant contenant le parfum est concentré sous
vide pour livrer la concréte.

D’autre part, on réalise une extraction des substances
odorantes d’une matiére végétale par entrainement a la vapeur
d'eau. Ce procédé ne convient toutefois pas pour certaines
fleurs fragiles (jasmin, tubéreuse, mimosa), car il dénature
certains des composants odorants, et les extraits obtenus ne
sont pas exploitables en termes de qualité et/ou de rendement.

De méme,r 1l’extraction au CO, supercritique et
1’appareillage industriel qu’il requiert est trés complexe a

mettre en cuvre pour de telles fleurs fraiches, qui ne se
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conservent que trés peu de temps aprés leur cueillette et se
transportent difficilement. Les rendements susceptibles 4d’étre
obtenus par ce procédé sont également trés faibles.

Ainsi, les produits floraux actuellement proposés sur le
marché sont soit des huiles essentielles, soit des concrétes
obtenues par des solvants apolaires pétroliers, soit plus
communément des absolues issues du retraitement au CO,
supercritique ou de lavages alcooliques de telles concrétes.

Toutefois, la composition des produits obtenus par de tels
procédés est sensiblement différente de la matiére premiére et
leur odeur respective n’est pas comparable a celle de la fleur
fraiche. Les solvants apolaires extraient notamment les
matiéres grasses ce qui confére aux concrétes des notes
grasses. Aussi, le fait d’avoir & requérir a un solvant
pétrolier ne permet pas une adéquation a la charte Cosmebio.

On connait également le document EP0309339 qui divulgue
plus particuliérement un procédé de préparation .d’une
composition odorante de fleurs de jasmin obtenue par hydrolyse
des composés 1isolés, et notamment des précurseurs, par

extraction des fleurs par un solvant polaire aqueux ou hydro

alcoolique.
Toutefois, de tels extraits révélent 1la présence de
linalol, géraniol, alcool benzylique, phényl-2-&thanol,

méthyl-2-phénol, eugénol, isophytol, phytol et cis-jasmone en
gquantité non négligeable et dans des proportions variables et
différentes de celles de 1’absolue provenant des mémes fleurs.
Aussi, la note odorante de ces extraits est agréable mais plus
piquante et plus épicée que celles des absolues
correspondantes et 1’odeur n’est pas comparable a celle de la
fleur fraiche de jasmin. |
D’une maniére générale, il existe une réelle demande quant
3 obtenir un extrait odorant & partir de fleurs ou feuilles
fraiches par des solvants naturels, qui présente un rendement
au moins comparable & ceux pour 1l’obtention d’une huile
essentielle ou d’une absolue de cette méme fleur, 1’'extrait

possédant un parfum sensiblement similaire a celui de la fleur
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naturelle et pouvant &tre utilisable en tant que tel en
parfumerie. '

Considérant ce qui précéde, un probléme que se propose de
résoudre 1’invention est de mettre en ceuvre un procédé pour
1’obtention d’un extrait odorant & partir de fleurs et/ou
feuilles fraiches par une combinaison de solvants naturels,
non issus de la pétrochimie, et qui respecte la charte
Cosmébio qui définit les principes fondamentaux de la
cosmétique écologique et biologique suivant un cahier des
charges certifié par Ecocert. Un tel procédé est facile a
mettre en euvre, présente de bons rendements, et les extraits
odorants ainsi obtenus possédent une odeur sensiblement
similaire & celle de la fleur fraiche, différent des standards
de la parfumerie traditionnelle.

Le procédé selon 1l’invention offre notamment les avantages
suivants par rapport & l’art antérieur

- le procédé permet 1’obtention d’un extrait odorant a
partir de végétaux humides et fragiles telles que les fleurs
fraiches, par exemple les fleurs fraiches de jasmin ;

- le procédé est simple & mettre en cuvre, en particulier
au niveau de l’extraction primaire gqui peut ainsi se pratiquer
avec du matériel rudimentaire sur site ;

- le procédé est économique en termes de dépenses
énergétiques et financiéres, les temps d’'extraction étant
brefs ; _

- le procédé permet la conservation des plantes fraiches
sur plusieurs semaines, voire plusieurs mois, sous la forme
d’un extrait primaire, ce qui permet leur transport sur de
longues distances et d’étaler leur traitement dans le temps ;

- le procédé utilise des solvants naturels, non issus de
la pétrochimie ;

- le procédé donne des rendements en termes de concentré
au moins similaires et comparables & ceux obtenus selon les
procédés traditionnels ;

- le procédé donne un extrait sensiblement déciré, stable,

et
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- les extraits odorants obtenus possédent une odeur
sensiblement similaire & celle de la plante fraiche, et sont
utilisables en parfumerie.

L'invention a donc pour premier objet un procédé pour
1’obtention d’un extrait odorant & partir de fleurs, sommités
fleuries, et/ou feuilles fraiches d'un végétal humide
comprenant les étapes suivantes selon lesquelles a) on cueille
les fleurs, sommités fleuries, et/ou feuilles du végétal ; D)
on infuse lesdites fleurs, sommités fleuries, et/ou feuilles
fraichement cueillies, ‘dans au moins un bain comprenant un
solvant alcoolique, & une température inférieure a 50°C, de
maniére a4 obtenir un mélange alcoolique ; c¢) on filtre ledit
mélange alcoolique de sorte & récupérer une infusion florale
alcoolique ; et d) on réalise une extraction au CO,
superéritique de 1’infusion florale alcoolique pour obtenir
ledit extrait odorant, cet extrait odorant étant titré a au
moins 75% en alcool.

L’invention a é&galement pour deuxiéme objet un extrait
préparé par le procédé selon 1l’invention.

Enfin, 1’invention a pour troisiéme objet, 1l’utilisation
d’un extrait selon 1l’invention comme parfum, alcool parfumé de
dilution, ingrédient de parfumerie, arbme alimentaire ou
encore dans la composition d’un produit cosmétique.

L’invention et les avantages qui en découlent seront mieux
compris & la lecture de la description et des modes de
réalisation non limitatifs qui suivent, au regard des figures
annexées dans lesquelles

- la figure 1 représente un diagramme floral dans lequel
on compare 1l’odeur d’un extrait hexanique de fleurs de jasmin
avec celle d’un extrait obtenu selon le procédé selon
1’'invention ; et

- la figure 2 représente un diagramme flofal dans lequel
on compare 1l’odeur d’un extrait hexanique de fleurs de mimosa
avec celle d'un extrait obtenu selon le procédé selon

1/invention.
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Le procédé selon 1l’'invention est mis en cuvre pour
1’obtention d’un extrait odorant & partir de fleurs, sommités
fleuries, et/ou feuilles fraiches, particuliérement fragiles,
d’un végétal humide.

Un végétal humide ou frais est un organisme vivant faisant
partie du régne végétal qui comprend au moins 70% d'eau en
poids de son poids total, classiquement environ 85% d’eau,
avant ou aprés perte a la dessication liée & la cueillette
notamment.

A titre d’exemple non limitatif de fleurs fraiches,
sommités fleuries et/ou feuilles, fragiles selon 1’invention,
on peut citer le Jjasmin et notamment parmi plus de 200
espéces, Jasminum grandiflorum, Jasminum officinale, Jasminum
odoratissimum, Jasminum sambac, Jasminum auriculatum, Jasminum
flexile, le mimosa, la rose, la tubéreuse, le genet, 1l’oranger
amer, 1’'eillet, 1la violette, la verveine, 1le tilleul, Ila
camomille, la feuille de basilic, la feuille de coriandre, le
frangipanier, le tiaré, le gardénia, la tagéte, le souci, le
narcisse, la jacinthe, la jonquille, 1le lys, le magnolia, le
muguet, 1l’ylang-ylang, 1’ osmanthus, le lilas, le
chévrefeuille, ou encore le géranium.

Dans une premiére étape du procédé selon 1l'’invention, on
cueille les parties nobles du végétal a savoir les fleurs,
sommités fleuries et/ou feuilles.

De telles fleurs, gsommités fleuries et/ou feuilles
fraichement cueillies sont trés fragiles et ne peuvent é&tre
conservées en l’état que peu de temps, au maximum quelques
heures, par exemple 12 heures, et seront préférentiellement
utilisées dans un délai de 3 heures aprés leur cueillette sous
peine de se dégrader et de perdre une grande partie et parfois
1’'ensemble -de 1leurs qualités odorantes, et principalement
odoriférantes.

Par exemple, les fleurs de jasmin se dégradent 3 heures
aprés leur cueillette, et les fleurs de mimosa ou de tubéreuse

peuvent étre conservées en l’état jusqu’a 12 heures.
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Ensuite, selon le procédé selon l'invention,. on infuse
lesdites fleurs, sommités fleuries, et/ou feuilles fraichement
cueillies dans au moins un bain comprenant un solvant
alcoolique, & une température inférieure a 50°C, de maniére a
obtenir un mélange alcoolique.

A titre d’exemple de solvant alcoolique selon 1l’invention,
on utilise un alcool naturel choisi parmi le méthanol,
1’ éthanol, propanol 1, 2-propanol, butanol, isobutanol,
pentanol, alcool isoamylique, et préférentiellement 1’é&thanol
qui posséde un point d’ébullition plus bas (sauf pour le
méthanol) et qui est beaucoup moins toxique que le méthanol
notamment.

Selon 1’invention, les fleurs, sommités fleuries et/ou
feuilles sont préférentiellement infusées dans 1le solvant
alcoolique & température ambiante, c'est-a-dire a une
température comprise entre 15 et 35°C.

La durée de 1’'étape d’infusion selon 1’invention peut
aller jusqu’a plusieurs heures, par exemple 12 heures et aura
une influence sur le profil olfactif de 1’extrait.

Avantageusement, la durée de 1’infusion selon 1’invention
a été optimisée et est comprise entre une dizaine de minutes a
environ deux heures, temps nécessaire et suffisant pour
extraire les molécules odorantes recueillies dans 1’extrait
alcoolique primaire odorant selon 1’invention.

Lors de 1’infusion, les fleurs, sommités fleuries et/ou
feuilles baignent dans le solvant alcoolique et peuvent étre
délicatement brassées.

Avantageusement, 1’infusion est réalisée en circulation de
solvant en circuit fermé, c'est-a-dire que 1l’on fait circuler
le solvant sur les fleurs, sommités fleuries et/ou feuilles de
maniére a créer un mouvement dans 1l’extracteur, sans briser
notamment les pétales, et éviter les =zones de saturation du
solvant en périphérie des pétales. Le brassage apporte ainsi

du solvant moins saturé qui va extraire a son tour.
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De facon alternative, on peut réaliser des infusions dans
plusieurs bains concomitants ou successifs, suivant la
quantité de fleurs et/ou feuilles & traiter.

On peut faire par exemple un seul bain puis un rincage au
solvant d’extraction neuf, plusieurs bains avec les mémes
fleurs et/ou feuilles, voire plusieurs passées de fleurs et/ou
feuilles sur un méme bain du fait de la faible saturation de
1’éthanol, pour un ratio final en poids/poids fleurs-feuilles
/ solvant alcoolique de 1:1 & 1:10, préférentiellement de 1:1
a 1:3.

Par exemple, on réalise avantageusement plusieurs repasses
de fleurs et/ou feuilles dans un méme bain d’alcool pour
saturer celui-ci, par exemple jusqu’a 5 repasses, ce qui
permet de concentrer 1l’extrait primaire alcoolique. Ceci
s’avére plus économique en termes de volumes a transporter et
4 traiter par la suite au CO, supercritique.

Ensuite, selon le procédé selon 1’invention, les fleurs,
sommités fleuries et/ou feuilles sont égouttées, sans é&tre
trop écrasées, et on filtre le mélange alcoolique ainsi obtenu
de sorte & récupérer une infusion florale alcoolique apte a
8tre conservée au frais & une température d’environ 4 a 10°C
pendant un jour & plusieurs mois.

Une telle infusion florale alcoolique selon 1’invention
est un produit éventuellement coloré, particuliérement riche
en eau et en sucres, titré a au moins 45% en alcool.

Cette étape d’infusion selon 1l’invention est essentielle
car elle permet de pouvoir conserver pendant plusieurs
semaines entre 4 et 10°C sous forme d’infusion florale
alcoolique, un extrait de fleurs et/ou feuilles fraiches
fragiles qui ne se conservent pas, et ceci sans altérer ces
qualités odorantes. En effet, de telles fleurs et/ou feuilles
fraiches doivent étre wutilisées rapidement aprés leur
cueillette sous peine de sécher et de perdre toutes leurs
qualités odorantes, principalement odoriférantes.

A cet effet, avantageusement, le procédé selon 1l’invention

comprend en outre une é&tape selon laquelle on conserve
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1’infusion florale alcoolique au frais &a une température
d’environ 4 & 10°C pendant une durée comprise entre 1 jour et
plusieurs mois, par exemple 12 voire 24 mois.

Ainsi, le procédé selon 1l’invention est facile a mettre en
euvre et limite les contraintes de temps. De plus, le procédé
selon 1l’invention permet de se prémunir contre la logistique
complexe liée a 1’encombrement des appareillages d'extraction
et au fait que les usines les abritant ne sont souvent pas
situées a proximité des 1lieux de récolte. Au contraire,
1’infusion florale alcoolique obtenue selon 1’invention peut
8tre facilement acheminée sur les lieux ou elle.va subir le
raffinage nécessaire & 1’obtention d’un extrait odorant a
odeur de fleurs et/ou feuilles fraiches selon 1l’invention.

A cet effet, selon le procédé selon 1l’invention, on
réalise une extraction au CO, supercritique de 1’infusion
florale alcoolique pour obtenir ledit extrait odorant.

Avantageusement, cet extrait odorant obtenu selon
1l’invention est titré a au moins 75% en alcool.

Le procédé d’'extraction par CO, supercritique est connu. A
1l’état supercritique, & savoir plus de 74 bars et de 31°C, le
CO, posséde des propriétés trés particulieres et ‘peut étre
utilisé comme solvant d’extraction naturel. Le fluide obtenu
est caractérisé par une grande diffusivité (de 1’ordre de
celle des gaz), ce qui lui confére une bonne aptitude a 1la
diffusion, et une densité élevée qui le dote d’une capacité de
transport et d’extraction importante.

L’ étape d’extraction au CO, supercritique selon
l'invention peut é&tre réalisée en mode statique ou en mode
dynamique.

Selon 1l’invention, le CO, est préférentiellement utilisé a
une pression comprise entre 130 et 200 bars et a une
température comprise entre 35 et 55°C, encore plus
préférentiellement & 150 bars et 45°C, & contre courant et
convient particulié@rement bien pour 1l‘obtention d’un extrait

odorant de fleurs et/ou feuilles fraiches, clair, limpide et
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stable, débarrassé en grande partie des sucres, des matiéres
colorantes, de l’eau et titré & au moins 75% en alcool.

Avantageusement, le procédé selon l’invention comprend en
outre une étape suivant laquelle 1l’extrait odorant obtenu
aprés extraction au CO, supercritique est concentré en 1l’état,
sous vide par chauffage doux inférieur a 60°C, ou sur un
support comme une huile naturelle, du beurre de karité, de la
glycérine naturelle, ou une molécule parfumante naturelle
telle que l’acétate de benzyle naturel.

Aussi, le procédé selon 1l’invention donne des rendements
au moins similaires & ceux obtenus avec les procédés
traditionnels pour 1’obtention d’une huile essentielle ou
d’une absolue & partir de ces mémes fleurs, et supérieurs a
ceux obtenus par une extraction directement sur les fleurs au
CO, supercritique.

A titre d’exemple, selon le procédé selon 1l’invention, on
obtient des rendements massiques équivalents a 2kg de fleurs
par kg d’extrait.

De plus, quand on concentre un tel extrait obtenu selon le
procédé selon 1’invention, on obtient des rendements ramené a
la fleur de l’ordre de 0,1% a 0,2% soit 0,5 & 1 tonne de
fleurs par kg d’extrait, équivalent a ceux obtenus pour
1’ absolue.

A titre d’exemple, le tableau ci-dessous met en évidence,
par des mesures réalisées en chromatographie en phase gazeuse
par la Demanderesse, la composition d’un extrait obtenu selon
le procédé selon 1’invention & partir de 750kg de fleurs
Jasminum grandiflorum cueillies dans les Alpes Maritimes,
d’aout & octobre 2010. 2 heures aprés leur récolte, ces fleurs
ont été infusées, délicatement brassées, dans de 1’éthanol
naturel & 25°C pendant 20 minutes, le ratio fleur/éthanol
étant de 1:1 en poids. Ensuite, les fleurs ont été égouttées,
sans &tre trop écrasées et rincées. L’infusion florale
alcoolique a ensuite été filtrée et conditionnée de 2 a 3 mois
en attente d’extraction au CO, supercritique. Enfin, une

extraction au CO, supercritique de 1/ infusion florale
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alcoolique obtenue a été réalisée & 45°C et 150 bars pendant
20 minutes. L’extrait odorant ainsi obtenu selon 1l’invention a
ensuite été concentré partiellement sous vide a Dbasse
température (35°C). A cet effet, on compare dans le tableau
ci-dessous la composition de l’extrait odorant selon
1’ invention ainsi obtenu avec celle d’une absolue
traditionnelle obtenue par extraction a 1l’hexane issue de la

méme récolte de fleurs et diluée & 10% dans l1l’alcool.

Concentré d'un
Molécules identifées AbsolueJi:iiglque de Exi;iign?ixgiiTln
l'invention
cis-3-hexenol 0,06 -
trans-2-hexenol 0,05 -
diethyl oxalate - 0,16
phenylacetaldehyde - 0,25
Alcool Benzylique 1,8 3,17
benzoate methyle 0,25 -
Maltol 0,22 1,19
p-Crésol + linalol 3,16 4,45
alcool phenylethyl 0,21 -
Acétate Benzyle 11,48 11,12
benzoate ethyle - 0,11
salicylate de methyle 0,05 -
o terpineol 0,07 -
acide benzoique 0,39 0,37
acetate phenylethyl 0,06 : -
geraniol 0,07 -
Indole 0,38 -
Anthranilate Méthyle - 0,17
Eugénol 2,12 0,51
vanilline + cis jasmone 1,95 2,16
isoeugenol + geranyl
acetone 0,13 0,15
Jasmin lactone 0,85 0,23
alcane cl15 0,17 -
c,t o Farnéséne 0,08 -
t,t o Farnéséne 1,87 2,53
benzoatiagtgHZegenyle + 1,23 1,97
Acétylanthranilate
méthyle 0,57 0,48
methoxy-6-eugenol 0,14 0,2
t Jasmonate méthyle 0,69 0,47
¢ Jasmonate méthyle 0,22 0,75
aldehyde coniferyle 0,16 -
alcool coniferyle - 0,43
Benzoate benzyle 10,12 9,35
Triméthylpentadécanone-2 1,82 1,6
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salicylate benzyle 0,62 0,32
palmitate methyle 0,87 0,9
Isophytol 9,81 10,8
palmitate ethyle + acide
Cle 0,87 0,42
Géranyllinalol 3,71 5,63
linolenate methyle 1,95 1,8
Phytol 13,58 15,31
linolenate ethyle + »
acetate isophytyle 2,02 ’ 0,58
Acétate phytyle 4,68 3,59
alcane c23 0,27 -
linolenate phenylethyl 0,72 -
squalene 1,82 1,52
epoxydihydrosqualene 3,41 -
Ce tableau met en évidence, & partir des résultats

obtenus, des différences de composition entre un extrait de
fleurs de jasmin obtenu selon le procédé selon 1’invention et
une absolue hexanique de ces mémes fleurs.

Plus particuliérement, 1l’extrait de fleurs de Jasmin
obtenu selon le procédé selon 1l’invention comprend notamment,
en qﬁéntité significative, plus de jasmonate de méthyle et de
maltol que 1"absolue hexanique, =~ et comprend du
phénylacétaldéhyde alors que 1’absolue hexanique n’en comprend
pas. '

Aussi, l’extrait de fleurs de 3jasmin obtenu selon le
procédé selon l’invention comprend, en quantité significative,
moins d’eugénol que 1l’absolue hexanique, et ne comprend pas de
géraniol ni d’indole sur cette production.

De plus, si l’on compare avec les composés identifiés dans
l’extrait divulgué dans le document EP0309339, 1l’'extrait
obtenu selon le procédé selon 1’invention ne comprend par
exemple pas de géraniol ou encore de phényl-2-é&thanol.

Ainsi, de telles différences de composition entre les
extraits se caractérisent par des odeurs sensiblement
différentes.

En effet, tel qu’illustré par la figure 1, la Demanderesse
a réalisé un test d’odeur auprés de 8 professionnels afin de
comparer les odeurs des 2 extraits de fleurs de Jjasmin

mentionnés dans le tableau ci-dessus.
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Ce diagramme floral met en évidence, a partir des
résultats obtenus, des différences d’odeur entre les 2

extraits caractérisées par les différences de composition
mentionnées dans le tableau ci-dessus.

L’extrait obtenu selon le procédé selon 1l’invention offre
des senteurs florales fines dues en particulier aux jasmonates
ainsi qu’une senteur miel sucrée fruitée due en particulier au
maltol. Aussi, on observe des notes trés végétale, de foin
thé, caractéristiques de 1l’odeur de terroir, des buissons et
fleurs de jasmin avec l’extrait obtenu selon le procédé selon
1’invention ce qui n’est pas le cas avec l’extrait hexanique.
En revanche, 1’absence d’indole et de cires dans cet extrait
selon 1l’invention permet de limiter la puissante odeur florale
animale et grasse caractéristiques de ces composés que 1l'on
retrouve uniquement dans 1l’extrait hexanique.

A titre d’exemple, l’extrait obtenu selon le procédé selon
1’invention & partir de fleurs de jasmin se présente sous
forme d’un liquide mobile limpide, de couleur jaune trés pale
4 jaune, transparent et offre une odeur native des fleurs
fraiches. Aprés concentration, on obtient un concentré qui se
présente sous forme d’une pdte ou d’un liquide brun-vert trés

puissant & note jasminée, végétale, fruitée, miellée.

De méme, le tableau ci-dessous met en évidence, par des
mesures réalisées en chromatographie en phase gazeuse par la
Demanderesse, la composition d’un extrait obtenu selon le
procédé selon l’invention a partir de 2kg de rameaux fleuris
de mimosa cueillis dans le massif du Tanneron en mars 2010. 4
heures aprés leur récolte, ces rameaux fleuris de mimosa ont
été infusés, dans 6kg d’éthanol naturel en circulation a 25°C
pendant 2 heures, le ratio rameaux fleuris de mimosa/éthanol
étant de 1:3 en poids. L’infusion florale alcoolique a ensuite
été filtrée et conditionnée en attente d’extraction au CO,
supercritique pendant 3 semaines. Enfin, une extraction au CO,

supercritique de 1l’infusion florale alcoolique obtenue a été

réalisée & 45°C et 150 bars pendant 20 minutes. L’extrait
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odorant ainsi obtenu selon l’invention a ensuite été concentré
sous vide, glacé et filtré, pour un rendement en concentré
soluble ramené a la fleur de 0,40% sur cet essai. A cet effet,
on compare dans le tableau ci-dessous 1la composition de
1’extrait odorant selon 1l’invention ainsi obtenu avec celle
d’une absolue traditionnelle obtenue par extraction a 1’hexane
issue de 1la méme récolte de rameaux fleuris de mimosa et

diluée 3 10% dans 1l’alcool.

Concentré d'un
N Tndice Absplue Extrait de
Molécules 1dent1f1§es de hexanique de Rameaux de
analyse GC / apolaire Kovats rameaux de Mimosa obtenu
Mimosa selon
1'invention
y a
taux:xiii;;}s / 0,12 0,68
cis-3-hexenol 839 0,03 -
diethyloxalate 940 - 0,08
benzyl alcool 1010 0,09 0,29
heptanoate ethyle 1080 0,05 nd
phenylethyl alcool 1096 0,17 0,1
2,3-dihydro-3,5-
dihydroxy-6-
methyf;yra$i4—one 1115 B 0,06
[28564-83-2]
benzoate ethyle 1146 0,04 nd
benzoic acid 1152 0,04 0,47
octanoic acid 1170 - 0,18
2,3-dihydrobenzofuran 1194 - 0,16
anisaldehyde 1224 0,02 0,09
anisic alcool 1267 0,03 0,13
methyl anisate 1327 0,03 0,08
DEA ald C9 1371 0,04 0,05
Ethyl anisate 1424 0,07 -
alcane C15 1500 0,05 0,28
alcene Clé6 1585 0,03 0,17
alcane C16 1600 - 0,14
heptadecadiéne 0,04 0,63
heptadec-8-ene 1684 2,05 12,6
alcane C17 1700 0,38 2,2
benzoate benzyle 1726 0,04 0,04
alcane C18 1800 0,07 0,24
6,10,14
trimethylpentadecan- 1830 0,08 0,23
2-one
alcene C19 1894 0,05 ) 0,11
heptadecenal - - 0,2
alcane C19 1900 1,79 6,91
heptadecanal 1897 - 0,41
palmitate ethyle 1976 0,96 0,96
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alcane C20 2000 0,72 0,16
alpha-kaurene 2006 - 0,09
alcane C21 2100 0,51 1,82
linolenate ethyle 2153 0,72 0,35
alcane C23 2300 0,24 2,83
alcane C24 2400 - 0,21
alcane C25 2500 0,02 0,69
Lupenone 52,08 29,35
Lupeol 7,03 3,95
a = composés volatils dont 1l'indice de kovats est
inferieur a 2500
b = composés de fonds & partir de 1l'indice de kovats égal
a 2500
Ce tableau met en évidence, a partir des résultats

obtenus, une variation notable de 1l’équilibre chimique entre
les composés les plus volatiles (les plus odorants) et les
composés les plus lourds au profit de l'extrait de rameaux
fleuris de mimosa (0,68) obtenu selon 1le procédé selon
1’invention par rapport & l'extrait classique (hexane puis
éthanol) (0,12). On observe ainsi des différences de
composition entre cet extrait obtenu selon le procédé selon
1’invention et 1’absolue, et notamment 1’extrait de rameaux
fleuris de mimosa obtenu selon le procédé selon lfinvention
comprend, en quantité significative, plus de heptadec-8-éne
que 1’absolue hexanique, et comprend deux fois moins de
lupenone et lupeol sur cette production.

Ainsi, de telles différences de composition entre les
extraits se caractérisent par des odeurs sensiblement
différentes.

En effet, tel qu’illustré par la figure 2, la Demanderesse
a réalisé un test d’odeur auprés de 8 professionnels afin de
comparer les odeurs des 2 extraits dé rameaux fleuris de
mimosa mentionnés dans le tableau ci-dessus.

Ce diagramme floral met en évidence, a partir des
résultats obtenus, des différences d’odeur entre 1les 2

extraits caractérisées par les différences de composition

‘mentionnées dans le tableau ci-dessus.
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L’extrait obtenu selon le procédé selon 1’invention offre
des senteurs florales fines caractéristiques du méthyl
anisate, trés végétale, poudrée et fidéle a 1’odeur du mimosa.
Au contraire, 1l’absolue hexanique donne une puissante note
verte, florale grasse (cis-3-hexenol), puissante en téte et
présentant une note de fond plus faible et moins persistante.

A titre d’'exemple, 1l’extrait obtenu selon le procédé selon
1’invention & partir de rameaux fleuris de mimosa se présente
sous forme d’un liquide mobile alcoolique titrant plus de 85%
en poids d’éthanol, jaune transparent et offre une odeur trés
légére, douce miellée, caractéristique des fleurs de mimosa
fraiches. Aprés concentration, on obtient avantageusement un
concentré qui peut étre glacé et filtré, et devient alors

pateux, plus foncé, vert olive, son odeur s'intensifiant en

- notes florales, miellées, végétales.

Le procédé selon 1l’invention permet ainsi 1’obtention d’un
extrait odorant de fleurs et/ou feuillles fraiches par des
solvants naturels, non issus de la pétrochimie, et qui
respecte la charte Cosmebio qui définit les principes
fondamentaux de la cosmétique écologique et biologique suivant
un cahier des charges certifié par Ecocert. Le procédé selon
1’invention permet 1’obtention d’extraits odorants fidéles a
1’odeur des fleurs fraiches naturelles, et qui sont différents

des standards de la parfumerie traditionnelle.

Aussi, selon un autre aspect, 1l’invention concerne un
extrait préparé par le procédé selon 1l’invention.

De tels extraits sont trés difficilement caractérisables
en tant que tels car 1ils varient, pour une méme espéce,
suivant différents facteurs tels que les fleurs utilisées, le

lieu de récolte, ou encore 1l'année de récolte.

Selon un troisiéme aspect de 1’invention, 1les extraits
ainsi obtenus selon le procédé selon 1’'invention sont

utilisables en 1l’état comme parfum, ou alcool parfumé de
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dilution ou encore ingrédient de parfumerie. De tels extraits
peuvent remplacer avantageusement 1’alcool neutre de dilution
d’'une eau de toilette ou d’un parfum. Ils peuvent également
&tre utilisés sous forme concentrée.

En effet, l’extrait obtenu aprés extraction au CO2
supercritique est un alcool naturel délicatement parfumé par
la matiére végétale comme la fleur de jasmin, liquide limpide
gui peut étre utilisé en 1’état. L’extrait n’a subi aucune
dénaturation par chauffage, et 1l’odeur est trés fidéle a celle
de la plante; De plus, l’extrait selon 1l’invention est stable
au stockage tandis Que 1’absolue, par exemple 1’absolue de
jasmin, dépose des cires dans le temps (sédiments), ce qui
influe sur 1l’aspect voire sur 1’odeur.

L’extrait selon 1l’invention peut é&galement étre utilisé
comme ardme alimentaire ou encore dans 1la composition d’un
produit cosmétique.

A titre d’'exemple de composition cosmétique, on peut citer
des bompositions destinées a4 une application topique notamment
sur la peau tel qu’un gel, une créme, un lait, une lotion, une
huile, un shampoing, un savon.

Bien entendu, 1l’invention ne se limite pas aux modes de
réalisation et aux exemples présentés ci-dessus et 1’homme du
métier, grlce a des opérations de routine, pourra étre amené a
réaliser d’autres modes de réalisation non décrits

explicitement, qui entrent dans le cadre large de 1’invention.
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' REVENDICATIONS

1. Procédé pour l’obtention d’un extrait odorant & partir
de fleurs, sommités fleuries et/ou feuilles fraiches d’un
végétal humide comprenant les étapes suivantes selon
lesquelles

a) on cueille les fleurs, sommités fleuries et/ou feuilles
du végétal ;

b) on infuse 1lesdites fleurs, sommités fleuries et/ou
feuilles fraichement cueillies dans au moins un bain
comprenant un solvant alcoolique, & une température inférieure
a 50°C, dé maniére & obtenir un mélange alcoolique ;

c) on filtre ledit mélange alcoolique de sorte a récupérer
une infusion florale alcoolique ; et

d) on réalise une extraction au CO, supercritique de
1’infusion florale alcoolique pour obtenir ledit extrait
odorant, cet extrait odorant étant titré a au moins 75% en

alcool.

2. Procédé selon la revendication 1, dans lequel lesdites
fleurs, sommités fleuries et/ou feuilles sont choisies parmi
le jasmin, et notamment parmi plus de 200 espéces, Jasminum
grandiflorum, Jasminum officinale, Jasminum odoratissimum,
Jasminum sambac, Jasminum auriculatum, Jasminum flexile, le
mimosa, la rose, la tubéreuse, le genet, 1’oranger amer,
1’eillet, la violette, la verveine, le tilleul, la camomille,
la feuille de basilic, la feuille de coriandre, le
frangipanier, le tiaré, le gardénia, la tagéte, le souci, le
narcisse, la jacinthe, la jonquille, le 1ys, le magnolia, le
muguet, l’ylang-ylang, 1" osmanthus, le lilas, le

chévrefeuille, ou encore le géranium.

3. Procédé selon 1l’'une des revendications 1 ou 2, dans
lequel 1les fleurs, sommités fleuries et/ou feuilles sont

infusées dans un délai de 3 heures aprés la cueillette.
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4. Procédé selon l'une des revendications 1, 2 ou 3, dans
lequel le solvant alcoolique est un solvant alcoolique naturel
choisi parmi 1le méthanol, éthanol, propanol 1, 2-propanol,

butanol, isobutanol, pentanol, alcool isoamylique.

5. Procédé selon 1l’une des revendications précédentes,
dans lequel 1’infusion est réalisée en circulation de solvant,
avec ajout de fleurs, sommités fleuries et/ou feuilles
fraichement cueillies en une ou plusieurs fois pour un ratio
final en poids/poids fleurs, sommités fleuries et/ou feuilles

/ solvant alcoolique de 1:1 a 1:10.

6. Procédé selon la revendication 5, dans lequel le ratio
final fleurs, sommités fleuries et/ou feuilles / solvant

~

alcoolique est de 1l’ordre de 1:1 a 1:3.

7. Procédé selon 1l'une des revendications précédentes,
dans lequel on infuse lesdites fleurs et/ou sommités fleuries
4 une température comprise entre 15 et 35°C pendant une

dizaine de minutes a environ deux heures.

8. Procédé selon l’une des revendications précédentes,
comprenant en outre une é&tape selon laquelle on conserve
1’infusion florale alcoolique au frais & une température

d’environ 4 & 10°C pendant une durée comprise entre 1 jour et

plusieurs mois.

9. Procédé selon 1l’une des revendications précédentes,
dans lequel 1’extraction au CO, supercritique est réalisée a

une pression comprise entre 130 et 200 bars et a une

température comprise entre 35 et 55°C.

10. Procédé selon 1l’une des revendications précédentes,
comprenant en outre une étape selon laquelle l’extrait odorant
est concentré en 1’état, sous vide par chauffage a une

température inférieure & 60°C, ou sur une huile naturelle, du
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beurre de karité, de la glycérine naturelle, 1’acétate de

benzyle naturel.

11. Procédé selon 1l’une des revendications précédentes,
dans lequel 1l’extrait odorant et/ou 1l’extrait odorant

concentré présentent une odeur sensiblement similaire a

1’ odeur des fleurs, sommités fleuries et/ou feuilles
cueillies.

12. Extrait préparé selon 1l‘une des revendications
précédentes.

13. Utilisation d’un extrait selon 1la revendication 12
pour la préparation d‘’un parfum, d’un alcool parfumé de
dilution, comme ingrédient de parfumerie, comme ardme
alimentaire ou encore dans la composition d’un produit

cosmétique.
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