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	Classe : Spéc.



Extraction d’espèces chimiques
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I/ Extraction du limonène
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Les huiles essentielles sont contenues généralement en faible quantité dans les fleurs, les feuilles, la peau des fruits, les écorces (cannelle) et même les racines de certaines plantes.

Le limonène est une essence contenue entre autre dans la peau des oranges. On se propose ici de l’extraire et de le caractériser.

1) Hydrodistillation
Lors du chauffage d’un mélange d’eau et d’écorces d’oranges, les cellules végétales éclatent et libèrent des molécules odorantes volatiles. Ces molécules sont entraînées par la vapeur d’eau qui s’élève. Les vapeurs sont alors condensées et forment un distillat hétérogène car l’huile essentielle et l’eau ne sont pas miscibles.
On réalise l’hydrodistillation de l’écorce de deux oranges

[image: image5.bmp]



Questions
a) Compléter le schéma ci-dessus

b) Quel est le rôle des pierres ponces ?

c) Décrire le rôle du réfrigérant. Pourquoi l’eau du réfrigérant doit-elle pénétrer par le bas ?

d) Décrire et expliquer l’aspect du distillat obtenu (phases, miscibilité, densité …)
2) Récupération du limonène pur
On cherche maintenant à isoler l’essence pure du distillat.
Relargage
· Ajouter au distillat une spatule de cristaux de chlorure de sodium (sel de cuisine)
Extraction par solvant
· Introduire le distillat dans une ampoule à décanter 

· Ajouter dans l’ampoule 10 mL de cyclohexane prélevé avec une éprouvette graduée. 
· Refermer l’ampoule, agiter en tenant le bouchon et dégazer en dirigeant le bout de l’ampoule vers un mur. Répéter cette opération plusieurs fois.

· Placer l’ampoule sur son support, ôter le bouchon et laisser décanter.
· Recueillir la phase contenant le limonène dans un erlenmeyer.
Séchage de la phase organique

· Ajouter une spatule de sulfate de sodium anhydre.

· Puis filtrer sous vide et conserver la phase liquide organique.
Purification de l’huile

· Evaporer le solvant de la phase organique à température ambiante en tirant sous vide avec la trompe à eau.

Questions

a) Quel est le but du relargage ?
b) Faire un schéma annoté de l’ampoule à décanter avant la séparation des deux phases.

c) Quel est le rôle du sulfate de sodium anhydre ? Faire un schéma de la filtration sous vide.

d) Quel(s) autre(s) solvant(s) aurait-on pu prendre pour effectuer cette extraction par solvant ? Expliquer.
e) Expliquer le principe de l’évaporation du solvant avec la trompe à eau.

3) Identifications par C.C.M.
Effectuer un chromatogramme permettant de vérifier la présence de limonène dans l’essence d’orange obtenue. On utilisera du cyclohexane comme éluant.


II/ Extraction par chromatographie sur colonne


1) Préparation de la colonne (pipette pasteur)
· Enfoncer délicatement à l’aide d’un bout de bois un petit morceau de 
coton au fond de la pipette.

· Verser à l’aide d’un papier filtre et sur une hauteur de 1 cm environ 
du sable fin de Fontainbleau.

· Puis verser du gel de silice jusqu’aux 2/3 de la hauteur de la pipette, 
puis humidifier le gel de la colonne avec une pissette d’eau distillée.

· Terminer avec environ 1 cm de sable, puis arroser délicatement d’eau.

· Vérifier que la colonne soit intégralement humide et qu’il n’y ait aucune 
poche d’air dans le sable ou le gel de silice. La colonne doit rester en 
permanence humide.


2) Chromatographie d’un sirop de menthe.

· Verser 5 gouttes de sirop de menthe au sommet de la colonne

· Attendre quelques instants que la séparation des colorants commence puis 
verser doucement et en permanence un peu d’eau de sorte qu’il y ait toujours 
un demi centimètre d’eau dans la colonne.

· Lorsque le premier colorant arrive au bas de la colonne, le recueillir dans un 
petit tube à essais.

· Une fois celui-ci entièrement extrait, remplacer l’ajout d’eau dans la colonne 
par de l’éthanol. 
· Recueillir le deuxième colorant dans un deuxième tube lorsqu’il arrive au 
bas de la colonne.

3) Questions

a) Quelle est la phase stationnaire ? Quelle(s) est(sont) la(les) phase(s) mobile(s) ?

b) Quelle est la couleur du premier colorant extrait ? Proposer une méthode pour l’identifier.

c) Le deuxième colorant est le E131. Quelle est sa couleur ?

d) Quel est le colorant qui est le plus adsorbé par le gel de silice ?

e) Quel est celui qui présente la plus grande affinité pour l’eau ?

f) Pourquoi avoir changé d’éluant pendant la chromatographie ?

g) Quel est l’intérêt d’une telle chromatographie ?
�





Le limonène est une molécule possédant une forte odeur d’agrume.  Il peut (dans de rares cas) provoquer de légères irritations de la peau. Il est néanmoins très toxique pour la vie aquatique.





Formule brute : C10H16





Aspect : Liquide incolore et inflammable (d=0,841)
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Solubilité du limonène�
�
Eau salée�
Très faible�
�
Eau distillée�
Faible�
�
Ethanol (1)�
Très grande�
�
Cyclohexane (2)�
Très grande�
�
Ether (2)�
Très grande�
�



(1) : miscible à l’eau


(2) : non miscible à l’eau





Mode opératoire


Placer l’écorce finement coupée de deux oranges dans un ballon. Ajouter 100 mL d’eau distillée et quelques pierres ponces.


Réaliser un montage d’extraction à la vapeur et récupérer le distillat dans un bécher.
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