T.P. C1 : Extraction d’'une huile essentielle d'écare d’agrume

Objectif : Réaliser une hydrodistillation des écorces d’agesret en extraire I'huile essentielle.

|.- Caractéristigues du limonene et du citral

1) Propriétés du limonéne et du citral

C.1.: Les huiles essentielles contenues dansldessf les feuilles, les fruits et les écorces samt
mélange de composés organiques. Elles peuvent uéitireées en parfumerie ou comme ardmes
alimentaires. L’huile essentielle extraite de I'i@de citron ou d’orange est constituée entrecadi
limonéne et de citral.

Q.2.: Les zestes d’agrumes renferment une quamip@rtante d’huile essentielle : de 10 a 15 % en
masse, elle-méme tres riche en limonéne et cit@la 75 % en masse.

A partir de 10 g de zeste d’agrume, quelle massdindenéne peut-on obtenir ? On donnera un
encadrement. Conclure en calculant les rendemesdsiques extremaux.

Q.3. : La formule semi-développée du limonéne etittal sont données ci-dessous :
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Donner les formules topologiques de ces molécutes fourra se servir du logiciel ChemSketch
disponible gratuitement sur Internet depuis le) site

Q.4. : Quelles sont les fonctions chimiques recmsadles dans ces molécules ?

Q.5. : Quelle sont les masse molaires de ces mekeu

2) Propriétés physico-chimiques du limonéene et du ciad
C.6. : Dans la littérature, on trouve :

Limonéne : - Température de fusion : - 75 °C Citral : - Température de fusion : -58 °C
- Température d’ébullition : 178 °C - Température d'ébullition : 225 °C
- Solubilité dans I'eau : nulle - Solubilité dans I'eau : nulle
- Solubilité dans le cyclohexane : totale - Solubilité dans le cyclohexane : totaje
- Solubilité dans I'acétone : totale - Solubilité dans I'acétone : totale
- Densite : 0,84 - Densité : 0,88

Q.7.: Sous quel état physique trouve-t-on le ligranet le citral
a) a température ambiante ?
b) a 100 °C ?
Q.8. : Sous quel aspect se présente un mélangaemene ? un mélange eau-citral ?

Il.- Sécurité

Fiches sécurité des espéces chimiques utiliséesslaa T.P. :

Limonéne : x Xi, N:R 10,R 38, R43, R50/53;S24,S 37, S 6®1S

Cyclohexane : &IF, x Xn, %N ; R 11, R 38, R 50/53, R65, R67

S9,S16,S33,S60,S61, S62

Acétone : MF xXi;Rll,R36,F266,R67;39,Sl6,826

Sulfate de magnésium anhydre : S 24/25




Q.9.: Par une recherche sur internet, indiquer,r pghaque espece chimique utilisée, les dangers
principaux, les risques encourus et les précauigmendre.

Q.10. : Indiguer pourquoi il faut travailler avelbse, gants, lunettes de protection et aller petlées
solvants sous la hotte.

I1l.- Mode opératoire de I'extraction

1) Préparation de la macération d’oranges ou de citros

On a lavé des oranges dont on a ensuite prélepéda puis le zeste. Ce zeste est ensuite passé au
hachoir.

E.11.: Prélever environ 10 g de zeste et les\em®s dans un ballon de 250 mL. Ajouter dans Imbal
environ 150 mL d’eau distillée mesurée a I'éprotevgraduée.

2) Hydrodistillation du zeste d’orange

E.12. : Ajouter a la macération de zeste dansllerbguelques grains de pierre ponce puis adapttté
de distillation avec le thermometre et le réfrigdrdroit du montage d’hydrodistillation ci-dessddgja
vu en classe de seconde).

Q.13. : Quel est I'intérét des grains de pierregeon

S.14. : Recopier puis compléter la Iégende du sal@dessous.

E.15.: Mettre en marche la circulation d'eau ddesréfrigérant et
commencer a chauffer modérément (thermostat a neopes) pour faire
macérer le mélange pendant environ 10 min. Augmeetesuite le
chauffage (thermostat « a fond ») pour distiller.

/ E.16.: Noter le température de distillation deengieres

Sortie
’

vapeurs atteignant la tubulure latéral@ = . . . . . °C
Hydrodistilat  (température de distillation).
/ Q.17. : Justifier la position du thermomeétre danmsbntage.
R E.18.: Lorsque le volume d’eau dans le ballonmimié de
Entrée d'ea s ~ .
Vacérat moitié, arréter le chauffage (environ ¥z heure).
Mvae raim de Q.19.: Avant de démonter le montage, laisser idifrde

pierre ponce / 1\ o — distillat environ 5 mn. Pourquoi attend-on ainsi ?
Q.20. : Rappeler le principe de I'hydrodistillation
E.21. : Observer le distillat : faire un schémaahmenter.

3) Séparation des phases de I'hydrodistillat par solva et isolation de I'huile essentielle

E.24. . Sortir 'erlenmeyer contenant le distiltht montage et y ajouter une spatule de sel. Agber
dissoudre.

Q.25. : Sachant que I'eau salée est plus denséeaguedistillée (day sase= 1,1), justifier 'ajout de sel.
Comment appelle-t-on cette opération ?

E.26. : Verser le distillat dans une ampoule a di&raEt y ajouter 10 mL de cyclohexane mesuré a
I'éprouvette graduée. Justifier 'emploi de cyclehre comme solvant d’extraction.

Q.27. : Expliquer le choix de ce solvant plutét ge&ii de la propanone (acétone).

S.28. : Faire un schéma légendé de cette séparation

E.29.: Eliminer la phase aqueuse et recueilliptese organique dans un erlenmeyer. Justifier les
positions des phases.

E.30. : Ajouter une spatule de sulfate de magnésinhydre et agiter. Qu’observe-t-on ? En rajouter
jusqu’a ce qu'il arréte de former des « paqueRourquoi procéder ainsi ?

E.31. : Filtrer le mélange, récupérer le filtrahgdain tube a essais et marquer votre nom.

S.31. : Faire un schéma de cette opération.



