TP : Extraction d’'une huile essentielle du zeste d  orange ou du zeste de citron

JAMMPréparation de I'extrait A (méthode 1)

Etape 1 : Extraction par hydrodistillation (environ 1 heure)

1. 1l faut utiliser le montage @ qui correspond a un montage de distillation (le schéma @ représente un chauffage a reflux utilisé

lors de synthéses).

2. Le ballon (1) est chauffé par le chauffe—ballon (2). La température des vapeurs est mesurée en téte de colonne a l'aide d'un
thermometre (3). Les vapeurs sont condensées dans le réfrigérant droit (4) (aussi appelé condenseur) et retombent par gravité

dans l'erlenmeyer (5) qui permet de recueillir le distillat.

3. La vapeur d'eau générée par le chauffage va entrainer 1'huile essentielle (entrainement a la vapeur).
4. Dans le distillat, on observe une phase aqueuse et une phase huileuse incolore qui a une forte odeur d'orange.

Etape 2 : Relargage
5. L'ajout de chlorure de sodium a deux effets :
— l'huile essentielle étant encore moins soluble dans l'eau salée que
dans I'eau, son extraction par le cyclohexane sera plus efficace.
— il augmente la densité de la phase aqueuse et facilite la séparation
avec la phase organique.

Etape 3 : séparation des phases

6. Utilisation du cyclohexane : Manipuler loin de toutes sources de
chaleur (inflammable R11), sous la hotte (vapeurs nocives R67), avec
des gants de protection (R38). Ne pas rejeter a I'évier (R50).
Utilisation de l'ampoule & décanter : Toujours orienter l'ampoule a
décanter vers un endroit dégagé de la piéce (mur ou fenétre).
Dégazer I'ampoule régulierement pour éliminer les surpressions.

7. cf. schéma ci—contre. Il faut regarder les solubilités pour connaitre la
composition des phases et les densités pour connaitre leur position.

8. On peut aussi utiliser du dichlorométhane car les espéces a extraire
(limoneéne et citral) y sont trés solubles.
Le dichlorométhane étant plus dense que l'eau, la phase organique (qui
contient 1'huile essentielle et qu'il faut récupérer) sera cette fois la phase
inférieure.

Etape 4 : séchage
9. Le role du sulfate de magnésium anhydre est d'éliminer l'eau de la
phase organique.

=¥MPréparation de I'extrait B (méthode 2)

1. Le limonéne et le citral sont extraits par le cyclohexane, solvant dans
lequel ces espéces sont tres solubles : d'ou le nom de la méthode.
L'agitation augmente la rapidité de I'extraction.

2. cf. schéma ci—contre.
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1. Les différentes substances contenues dans les dépots possédent plus ou moins d’affinité avec 1’¢luant et la phase fixe de silice.
L'¢luant va donc les entrainer plus ou moins lors de sa migration (par capillarité) sur la couche de silice. Ainsi deux substances
chimiques différentes auront des rapports frontaux différents. Cette technique permet la séparation des substances contenues
dans un dépot et ’identification par comparaison avec des espéces connues (étalons).

2. L’éluant utilisé¢ doit simplement entrainer les espeéces contenues dans les dépots sans réagir avec elles (comme un solvant lors
d’une extraction). Une réaction donnerait de nouvelles espéces non désirées.

3. La révélation est indispensable lorsque les substances a analyser sont

incolores (c’est le cas ici). Le chromatogramme obtenu en faisant un
dépot de limoneéne (L), un dépdt de citral (C) et un dépdt d’huile
essentielle (HE) est donné ci—contre :

L’analyse de ce chromatogramme est la suivante :

— I’huile essentielle est un mélange de plusieurs especes chimiques (5 au

— I’huile essentielle contient du citral et du limonéne (2 taches au dessus
du dépdt de cette huile sont & la méme hauteur que la tache correspondant
au citral et que la tache correspondant au limonéne).

. Ry(limonéne) =h/H=0,95 Rg(citral) = 0,50
. Le rapport frontal ne dépend pas de la concentration ni méme de la

quantité¢ de substance déposée. Il varie en revanche selon 1’éluant et la
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