Partie A : Extraire et identifier des espéeces chimiques TP n°l Extraction d’une huile essentielle

TP 1 DE CHIMIE: EXTRACTION D'UNE HUILE ESSENTIELLE

INFORMATIONS : Leshuiles essentielles sont un mélangeaimposés organiques volatiét peu solubles dans
I'eau qui conferent aux plantes leur odeur.
Le limonéneet lecitral sont les constituants majoritaires des peauxutiags.

N CHO - ,
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PRINCIPE :
Les huiles essentielles peuvent étre extraitepldedes soipar extraction par un solvant(comme le cyclohexane),
soit parentrainement a la vapeur d'eayou hydrodistillation).
Hydrodistillation : on chauffea ébullition un mélanged'eau et de produit naturekte qui fait éclater les
cellules végétales renfermant les composés orgasigdorants. La phase gazeuse qui s'en dégagentaiei
la vapeur d'eau et les composés organiques ag&aux. La condensation de ce mélange gazeuxia@ dlain
réfrigérant a eau provoque sa séparationl@rx phases liquidesinephase organiquesupérieure, ditduile
essentiellecontenant la majorité des composés odorants, ghhese aqueusaférieure, diteeau aromatique
qui n'en contient que trés peu.

EXTRACTION DE L'HUILE ESSENTIELLE PAR HYDRODISTILLATION

19 Hydrodistillation
Réaliser le montage de figure 1 faire circuler'eau froide dans le condensefau réfrigérant a eay, puis, a
l'aide de l'agitateur chauffant régd@® maximumporter le mélange a ébullition. La températueelal phase
gazeuse, produite par ébullition de la décoctiesteproche de 100°t le distillat, a forte odeur de fruit, se
sépare en deux phases. Recug@tiviron 30 mL de distillat
Question 1 : Décrire les phénomenes qui se dérauleours de I'expérience.
Question 2 : Faire une phrase avec les mots : dwdtillation, especes odorantes, technique, exitvac
ébullition, vaporise.

29 Relargage
Pourdiminuer la solubilité§déja trés faible) de I'huile essentielle dareul@jouteenviron 3 g dehlorure de
sodium. Question 3 : Quel est I'intérét du relargage.

39 Extraction

A l'aide d'un entonnoir, transvaser le distillahslaineampoule a décanterAjouter du cyclohexane (solvant

extracteur)Noter la densité de ce solvarigiter et dégazer.

Laisser décanter etcueillir la phase organiquéenviron 2 mL) dans un petit erlenmeyer.

Question 4 : Représenter 'ampoule a décanter ée®différentes phases.
Sécher la phase organiquecueillie en y ajoutant une
petite spatule (0,5 g) dsulfate de magnésium anhydre
(desséché a I'étuye Agiter quelques instants. On obtien
I'extrait E.

Montage de distillation avec entrainement a la vapau
hydrodistillation)

Annoter le montage.




Partie A : Extraire et identifier des espéeces chimiques TP n°l Extraction d'une huile essentielle

Partie non faite au TP1 mais intégrée au TP2 suivan t: chromatographie.

V. IDENTIFICATION du limonéne et du citral PAR CHRO MATOGRAPHIE SUR COUCHE MINCE (C.C.M.)

1) Principe de la C.C.M.

Initialement appliquée aux substances colorkes{asignifie couleur en Grec), la chromatographievestméthode de séparation
et d’identification des constituants d'un mélangen phase liquide ou gazeuse.
Les constituants d'un mélange, déposés suphase fixesolide (l'adsorban} sont entrainés par upbase mobileappeléeluant.
Dans la C.C.M., I'éluant est liquidereigre par capillarité la phase fixe est constituée phpier ou d'undine couche de siliceu
d'aluminedéposée sur une plaque NB : le gel deilice est polaire
La vitesse de migration des especes dépend dedffmites avec I'éluant et avec I'adsorbant.
Plus la substance estluble dans I'éluantplus elle sera entrainée par celui-ci au coursadmigration le long de I'adsorbant fixe.
L'éluant, qui ne doit pas réagir avec les congiitidu mélange, est choisi en fonction de sorualgtia dissoudre les espéeces a
séparerplus celles-ci sont polaires, plus le solvant daft lui-méme polaire

Aprés migration, il faut faire apparaitre les tache'est laévélation qui peut se faire chimiquement (grace a un réactif
caractéristique), ou par observation en lumiére $).M silice contient un indicateur de fluoresanc

2) Préparation de la cuve a chromatographie
Dans un récipient fermé (pot de confiture), vefgdwant sur une hauteur de moins de 1 cm. Refermer ipieéit pour permettre a
son atmosphére d® saturer en vapeur d'éluant Eluant nocif et inflammable !
Eluants utilisés -cyclohexane
— acétone
— mélangd0% acétone et 90% cyclohexane

3) Chromatographie :  Attention! ne pas toucher la surface de plaguec les doigts
Sur une plaque de silice de 5 x 8 cm, tracer ayocr un léger trait & 1 cm du bas de cette plaglest la_ligne de dép6t.
Sur ce trait, on trace@marques régulierement espacéds 1 cm au moins), identifiées en dessous patettne au crayon: E
(pour I'extrait), L (pour le limonéne pur), C (podlercitral pur)
Avec uncapillaire propre tenu bierverticalementdéposer les solutions suivantes : le dépét itgpde faire plus de 2 mm de
diamétre: extrait E : plusieursapplications.
—limoneéne L (dilué dans du cyclohexane ) : 1 application
—citral C (dilué dans du cyclohexane ) : 1 application
Attendre que les dépdts soient secs avant de peoééElution.
Attention ! ne pas bouger la cuve, une fois qualdque sera dedans !

Placer délicatement la plague, la plus verticaksjide, dans la cuve d'élution et surveiller la therde I'éluant. Lorsqu'il arrive a
moins de 2 cm du bord supérieur, retirer la plagfumarquer au crayon le niveau atteint par I'él(@ant de I'éluant).
Attention ! regle en plastique attaquée par éhsants

4) Révélation
ere e . .
» 1 méthode On plonge 2 s la plaque, silice vers le bas, daessolution dpermanganate de potassium
On larince et on la séche. Les substances oxym¥de permanganate apparaissent sous forme desta@rron sur fond rose.
Marquer la position des taches les entourant d'urait de crayon

> 2 méthode: Révélation aux UV

On place la plague sous une lampe UV: la silicatétcouverte d’'un produit photosensible a I'U\g, tieches se distinguent de la
couche de fond par une coloration sombre (si urpos présent sur la plaque absorbe la lumiére &Wjdrescence ne peut pas se
faire, et on observe a cet endroit ..........cooviii i - ).

Marquer les taches au crayon

Rappel :le rapport frontal Rf d’'une espece est le rapport entre la hauteur deation de cette espéece et la hauteur de migrdgon

I'éluant.

5) Questions:
Analyser les hromatogrammeset tirer une conclusion sur :
- lacomposition de I'extrait E
- I'influence Benature de I'éluansur la migration des espeéces.




