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1. - INTRODUCTION

Le but de cette étude est double. Premiérement, nos travaux
sur les constituants volatils d'un ardme de produits laitiers nous
ont amenés a mettre au point une méthodologie nouvelle d'isolement
et d'enrichissement. 11s'est en effet avéré nécessaire de se pencher
sur ces questions, eu égard a la relative pauvreté en constituants
volatils des produits laitiers. D'autre part, comme l'a déja signalé
C. Weurman [1], il est généralement préférable d'enrichir les solu-
tions de constituants volatils avant de les extraire par des solvants.
La méthodologie mise au point permet des contrbles organoleptiques
au niveau de l'isolement et de l'enrichissement. Les résultats obtenus
avec le Roquefort et le Camembert montrent combien les consti-
tuants volatils de l'arébme de ces deux fromages sont proches du
point de vue qualitatif. En outre, les résultats comparatifs entre
le Camembert jeune et bien fait (m0r) montrent I'évolution trés
caractéristique des constituants volatils lors de la maturation et de
I'affinage de ce fromage.

(1) A qui la correspondance peut étre adressée. Nouvelle adresse au 1-10-73
Alpura-Koreco, 3510Konolfingen  (Suisse).
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Il. - PARTIE EXPERIMENTALE

Méthodologie d'isolement, d'enrichissement, d'extraction
et d'analyses des constituants volatils d'un arbme

A. CONSTITUANTS VOLATILS DE L'AROME DE ROQUEFORT ET DE CAMEMBERT
MURS

1) Isolement des constituants volatils

Dix kg environ de fromage sont mis en suspension dans 20 |
d'eau bidistillée. Les constituants volatils sont isolés par entraine-
ment sous pression réduite & l'aide d'un gaz inerte (argon), selon
une méthode déja décrite par M. Moinas [2]. L'entrainement s'effec-
tue pendant 2 jet on recueille ainsi environ 5 a 6 1 d'une solution
aqueuse diluée dont l'odeur est typique du fromage de départ.

2) Concentration et extraction des constituants volatils par un solvant

Cinq litres de solution aqueuse diluée sont cryoconcentrés en 20 h
(bain réfrigérant a-10° C) de 8 a 15 fois a l'aide d'un appareil de
la maison Virtis.

Environ 250 ml de la solution cryoconcentrée sont extraits en
continu par de l'éther éthylique, fraichement distillé, a l'aide d'un
extracteur-concentrateur mis au point par H. Maarse [3]. L'éther
éthylique a été choisi pour ses caractéristiques d'extractibilité (sol-
vant peu sélectif) et aussi parce qu'il apparait en téte des chroma-
togrammes. La quantité de solvant utilisée est de 7 a 10 ml et
I'extraction est effectuée pendant 6 a 7 h.

3) Chromatographie en phase gazeuse (CG) et spectrométrie de masse

Le chromatographe a gaz utilisé est de marque Perkin-Elmer
(type F-20), équipé d'un détecteur a ionisation de flamme, stabilisé
a 2500 C et d'un diviseur de débit 1/50. Une colonne Carbowax 20 M
en acier de 50m, diamétre intérieur égal @ 0,25mm (colonne capillaire),
opére en programmation de température de 75°C a 200° C a raison
de 20 C par mn.

Le gaz vecteur est I'hnélium (1 ml/mn). Les gaz de la flamme ont
les débits suivants: hydrogéne (30 ml/mn), air (350 ml/mn) et hélium
(20 ml/mn) comme alimentation auxiliaire. Les chromatogrammes
sont enregistrés sur un enregistreur potentiométrique et les surfaces
des pics obtenus sont mesurées par un intégrateur électronique.
L'extrait éthéré est injecté a raison de 2 a 3 ul et est volatilisé a une
température de 2500 C. Le méme extrait est ensuite injecté dans un
gaz-chromatographe en phase gazeuse couplé a un spectrographe de
masse de marques AEI-MS-20.
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B. CONSTITUANTS  VOLATILS DE L'AROME DE CAMEMBERT TRES JEUNE
(PEU  FAIT)

Les constituants volatils sont isolés a partir d'environ 1 kg de
fromage selon la méthode d'entrainement a l'argon sous pression
réduite (comme sous A), dans wune installation de plus petite
dimension. La solution aqueuse (env. 50 ml) obtenue est ensuite
extraite, par du chlorure de méthylene distillé, en trois étapes par
20 ml, 15 ml puis 10 ml de solvant.

Une partie du solvant est ensuite évaporée dans des conditions
ménagées, a l'aide d'un appareil déja décrit par M. Moinas [2].

L'analyse chromatographique  est effectuée dans les mémes condi-
tions que sous A. Les composés sont identifiés par comparaison des

indices de Kovats des constituants  trouvés pour le Camembert
bien fait.

lll. - RESULTATS

A. COMPARAISON DES CONSTITUANTS VOLATILS DE L'AROME DE ROQUEFORT
ET DE CAMEMBERT MURS

La figure 1 montre les chromatogrammes obtenus a partir des
extraits de Roquefort et de Camembert de trés bonne qualité.

Le tableau 1 résume les données relatives aux constituants trou-
vés. Les extraits éthérés avaient les concentrations  respectives de
21 p. 100 (Roquefort) et 7,3 p. 100 (Camembert).

B. COMPARAISON DES CONSTITUANTS VOLATILS DE L'AROME DE CAMEMBERTS
MUR ET JEUNE

La figure 2 montre le chromatogramme  obtenu avec les consti-
tuants volatils de l'arbme de Camembert jeune (concentration en
constituants  volatils : 13 p. 100).

Le tableau 2 résume les données relatives aux Camemberts jeune
et mar.

IV. - DISCUSSION ET CONCLUSIONS

Les résultats du tableau 1 montrent que les constituants
volatils neutres des arébmes de Roquefort et de Camembert mir sont
surtout représentés par des méthylcétones et des alcools secondai-
res. Ces derniers sont présents en quantités relativement plus grandes
dans le Camembert que dans le Roquefort.

Les méthylcétones principales du Roquefort sont celles en C5,

C7 et Co (principalement  Cr), alors que dans le Camembert mir la
nonanone-2 est la plus abondante. Ceci confirme les résultats de
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fig. 1

Chromatogrammes & gaz des constituants volatils de I'arbme de Roquefort (a) et
de Camembert (b). Atténuation constante de 10X
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TABLEAU 1. -

Constituants

éther éthylique
acétone
butanone
éthanol
pentanone-Z
pentanol-2
heptanone-2
non identifié
heptanol-2
nonanone-2
octéne-1 01-3
heptanol-1
non identifié
nonanol-2
undécanone-2

Constituants

volatils de l'arbme de Roquefort

Roquefort
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Camembert
(p. 1(0)

<1

<1

1-5
5-10
10- 20
20 - 40
5-10
5-10
1-5
5-10
1-5

et- de Camembert

Confirmation par
spectrographie de masse

positive
positive
positive
positive
positive
positive
positive
positive
positive

a confirmer

positive
positive
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TABLEAU 2

volatils des ar6bmes

Constituants

éther éthylique
acétone
butanone
éthanol
chlorure de méthyléne
diacétyle
pentanone-2
non identifié
pentanol-2
heptanone-2
non identifié
heptanol-2
nonanone-2
octene-l 01-3
heptanol-l1  (?)
non identifié
nonanol-2
undécanone-2

de Camemberts

Camembert  mdr

(p- 10

529-530

jeune (c).

mir et jeune

Camembert
(p. 1(0)

jeune



MEMOIRES ORIGINAUX 607

D.P. 'Schwartz et d.W. Parks [4]. Selon S. Patton [5], les méthyl-
cétones proviennent des acides gras (B-oxydation). Les constituants
volatils de lI'arbme du Roquefort de méme que ceux du Camembert

mar résultent donc de la maturation secondaire au sens défini par
H. Van Duin [6]. .

Les deux ardmes se distinguent en outre par les quantités
d'octéne-1 01-3, constituant volatil principal de l'ardbme de Champi-
gnons de Paris. Compte tenu des résultats du tableau 1 et des
quantités de constituants volatils totaux isolés du Roquefort et du
Camembert, on constate que le Camembert contient environ 5 a 10
fois plus d'octéne-1 01-3 que le Roquefort.

Des essais d'aromatisation d'une base relativement neutre (fro-
mage fondu a base de Fontina de 1 mois environ), a l'aide d'un
modele contenant les méthylcétones en C5,C, C. et les alcools secon-
daires en C7,C., de l'acide butyrique et des quantités variables
d'octéne-1 01-3nous ont permis de mettre en évidence I'importance
de cet alcool insaturé dans I'ardbme de Camembert. Pratiquement,
sachant que les méthylcétones en C5,C, C sont plus ou moins inter-
changeables,et que les alcools secondaires en C et C ne contribuent
pas de maniére fondamentale a l'ardme, les essais ont montré qu'il
était possible, a l'aide d'octéne-l 01-3, de couvrir partiellement la
note « bleu » due principalement aux méthylcétones [7]. Pour
des teneurs de l'ordre de 5 a 10 ppm dans la base fromage fondu,
nous avons obtenu une flaveur se rapprochant de celle du Camem-
bert mdr.

En plus de ceux mentionnés dans le tableau I, nous avons
détecté  par spectrométrie de masse les constituants mineurs
(traces) suivants

- phénol, p-crésol, p-éthylphénol,

- v-nonalactone, 0-décalactone, 06-dodécalactone,

- les hydrocarbures supérieurs tels que penta, hepta et nona-
décane. Ces derniers ont été trouvés déja par d'autres auteurs [8]
dans le lait.

Les résultats du tableau 2 montrent [l'influence de I'état de
maturation sur les constituants volatils de lI'arbme du Camembert.
De maniere générale, le Camembert jeune se distingue par la pré-
sence des méthylcétones homologues inférieures (surtout acétone) de
celles trouvées dans le Camembert m0r. De méme, les teneurs en
alcools secondaires saturés sont comparativement trés petites. Le
faible degré de formation de la crolte se manifeste par des teneurs
réduites en octene-l 01-3 dans le Camembert jeune. Des lors, la
mesure directe de ce constituant devrait permettre de suivre le
degré d'évolution du Camembert.

En conclusion, les constituants neutres volatils de base des
ardbmes de Roquefort et de Camembert appartiennent aux mémes
séries homologues. Des différences dans les quantités respectives
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de ces constituants ne sont probablement pas aussi importantes
gu'on pourrait le penser. En effet, certains de ces composés sont
plus ou moins interchangeables (méthylcétones), d'autres ne jouent
gu'un r6le mineur (alcools secondaires saturés). Une grande diffé-
rence réside dans les quantités relatives d'octene-l 01-3,probablement
d'origine fongique. Enfin, le fait que le Roquefort soit fabriqué a
partir de lait de brebis et le Camembert avec du lait de vache,
ne semble pas avoir une trées grande importance au point de vue
des constituants volatils des ardbmes de ces deux fromages.
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Résumé

La publication propose une méthodologie d'isolement, d'enrichis-
sement et d'analyses des constituants volatils d'un arbme applicable
surtout aux produits laitiers.

La suite des opérations décrites est contr6lable organoleptique-
ment et permet d'obtenir des extraits relativement concentrés en
quantités suffisantes pour des analyses instrumentales  détaillées
(chromatographie  en phase gazeuse et spectrométrie de masse).

Les études spécifiques du Roquefort et du Camembert montrent
que ceux-ci sont qualitativement voisins et contiennent surtout des
méthylcétones, des alcools primaires et secondaires. L'importance
organoleptique des constituants trouvés est démontrée par des tests
d'évaluation de mélanges d'arébmes reconstitués, additionnés a une
base fromage relativement neutre.

Summary

A method of isolation, concentration and analysis of volatile
aroma constituents  particularly  applicable to milk products is
presented. The extract may be organoleptically controlled for spoilage
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and equilibrium at all stages of its preparation, and is sufficiently
concentrated to permit a detailed instrumental analysis by gas chro-
matography and GC-MS.

A olose similarity is observed between Camembert and Roquefort
volatile aroma constituents, which are characterised in common by
methyl ketones and by primary and secondary alcohols. Reconstituted
mixtures, prepared on the basis of the analytical results and incorpo-
rated on to a neutral cheese base, have been used to demonstrate the
relative organoleptical importance of the natural aroma constituents
described.
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