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Méthode unique pour la détermination de I'huile
essentielle recuperable sur un produit d'orange

Le dosage de l'huile essentielle dans les jus concentrés et boissons d'agrumes donne des ré-
sultats différents selonla méthode utilisée en raison del'hétérogénéité des différents constituants
des huiles ;la distillation etla récupération volumétrique a été longtemps la méthode de référen-
ce, en particulier dans les normes américaines et celles des pays qui ont pris modele sur ces
normes. Elle a l'inconvénient d'étre onéreuse, longue, délicate et d'exiger un gros volume de
matiere premiere ; son avantage est de pouvoir servir de méthode de référence, les limites
précisées par les normes précisant toujours qu'il s'agit de teneurs en '"huile essentielle récupé-
rable .

Les autres méthodes plus simples, ou plus économiques en prix d'appareils, volume d'échan-
tillon et durée de chaque opération de dosage, que nous avions proposées successivement a 1'ISO
(TC 34°SC3) et 3 la Commission des méthodes d'analyses de la Fédération des Jus de Fruits,
donnaient des résultats sensiblement équivalents, mais les produits dosés n'étaient pas, en prin-
cipe, les mémes que l'huile récupérable par ébullition ; par exemple, l'entrafnement & 1'acétone
suivi d'une néphélométrie ou le dosage volumétrique du limonene par bromuration ne peuvent
donner un résultat exprimé en '"huile essentielle récupérable' : on ne peut parler, stricto sensu,
que d' "huile essentielle dosée par telle méthode'.

La nouvelle norme américaine des jus d'orange, parue le ler juillet 1969, est la huitieme édi-
tion homologuée par le Ministere de 1'Agriculture. Comme précédemment, elle apporte quelques
modifications aux textes précédents ;mais surtout la méthode classique de Clevenger pour le do-
sage de l'huile essentielle récupérable est remplacée par le dosage titrimétrique du limoneéne au
moyen de solution au bromure-bromate, tout en conservant l'expression du résultat en 'huile
essentielle récupérable''. En effet, bien que le procédé de récupération ne soit pas une simple
ébullition de l'eau, mais un entrafnement par le propanol, il donne en général un résultat consi-
déré comme identique, en raison de l'approximation assez large du dosage. D'autre part, le d.
limoneéne est bien le constituant principal de 1'huile essentielle des oranges.

En conclusion nous pourrions adopter cette méthode unique, simple et économique, comme
procédé de dosage de l'huile essentielle récupérable des jus et boissons d'orange. Mais nos ré-
serves, exprimées dans le principe des derniers projets de textes, sont toujours valables pour
certains fruits différents de 1'orange, car le d. limoneéne peut entrer en proportion moindre dans
1'essence, qui peut d'ailleurs contenir d'autres composants réagissant diffé remment & la bromu-
ration.

METHODE AU BROMURE-~BROMATE

REACTIF

a) Solution mere, titrant 0, 099 N
Dissoudre 2, 772 g de bromate de potassium B203K et 11, 88 g de bromure de potassium B2K

S

dans 1'eau distillée, ajuster a un litre dans un flacon jaugé.
b) Solution préparée pour l'emploi titrant 0, 0247 N

Diluer un volume de solution mere avec trois volumes d'eau. Cette dilution est moins stable
que la solution mere ; selon la température de garde, elle reste utilisable en flacon bouché a
1'émeri, entre deux semaines et six mois,

c) Propanol - 2 pur pour analyse
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d) Acide chlorhydrique
Diluer un volume d'acide concentré avec deux volumes d'eau.

e) Indicateur coloré
Dissoudre 0, 1 g de méthylorange dans 10 ml d'eau distillée.

APPAREILLAGE

Appareil de distillation en verre borosilicaté comprenant : 1) ballon de 50 ml muni d'un col a
rodage droit normalisé€ ; 2) tube rectificateur et séparateur de mousse d'une hauteur de 20 cm
adaptable au rodage du ballon et, apres recourbement vers le bas, adaptable au réfrigérant par
un rodage sphérique maile ; 3) réfrigérant descendant & spirale tubulaire, muni du rodage sphé-
rique femelle normalisé correspondant au tube séparateur.

Burette graduée de précision de 25 ml a écoulement rapide.

MODE OPERATOIRE

Introduire a la pipette 25 ml de jus ou de boisson préalablementhomogénéisés dansleflacon dbe
distillation, quelques morceaux de ponce sulfurique et 25 ml de Propanol-2. Fixer au ballon le
tube rectificateur et le réfrigérant. Placer un bécher de 150 ml sous le réfrigérant.

Chauffer avec précaution, la flamme ou la résistance électrique du réchaud étant limitée & une
surface réduite au fond du ballon pour éviter toute surchauffe sur les bords. Distiller jusqu'au
moment ou le solvant cesse de refluer dans le ballon, puis arréter la distillation.

Ajouter au distillat, dans le bécher, 10 ml d'acide chlorhydrique dilué et 1 goutte d'indicateur,
mélanger.

Titrer a la burette, en agitant sans cesse, au moyen de la solution préparée de bromure-bro-
mate. Le début de l'addition de cette solution peut &tre tres rapide, par contre l'approche de la
fin de titration doit &tre faite 2 1 goutte par seconde environ. La fin de titration est marquée par
la disparition de la couleur rouge.

Effectuer la titration a blanc de la maniére suivante : titrer successivement trois mélanges
différents contenant 25 ml de Propanol-2, 10 ml d'acide chlorhydrique dilué€ et 1 goutte d'indica-
teur, avec la mé&me burette ; la valeur du titrage a blanc est obtenue en divisant le résultat total
par trois.

CALCUL DU RESULTAT

Le réactif préparé a 0,0247 N est titré de telle sorte qu'un ml de réactif équivaut a 0, 85mg de
d. limonene, soit 0, 001 ml. Le calcul de la teneur de la boisson en huile essentielle récupéra-
ble se fera donc en multipliant le résultat de la titration des 25 ml de boisson par 0, 004, pour
obtenir un pourcentage en volume.
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