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PC* 2022/ 2023
Bellevae

TP 5 : arbmes alimentaires

L’arébme d’une substance est d( a des produitsilstiitectés par le nez .
Une substance ne peut étre odorante qu’a condjtien
- elle soit suffisamment volatile pour que les noalés atteignent les récepteurs olfactifs
- elle soit soluble dans I'eau sinon elle ne paitipas atteindre les terminaisons nerveuses quirsryyées
dans une fine pellicule aqueuse.
-elle soit aussi soluble dans les lipides afmtrdverser la couche lipidique de la membraneilegiée .

[Premiére partie : Aréme de citron et d’orangg

C’est le limonéne dont la formule topologique esliquée
ci-contre qui est responsable des odeurs des agruirest
le constituant majoritaire de toutes les huilesesslles
issues de leurs peaux .

Pour un agrume son odeur spécifique dépend du
pourcentage des deux énantioméres du limon

L'objectif de cette partie est de déterminer langentage des deux énantiomeres du limonéne pobulkes
essentielles d’orange et de citron fournies .

1.Réaliser une analyse par CCM des huiles esdestiebmmerciales en utilisant le cyclohexane comme
éluant . On ajoutera sur la plague un spot de lanercommercial .
Rappelesuccintementle principe et les différentes phases de miseeewre d’'une CCM .

2. Représenter les deux énantiomeéres du limonengs agoir rappelé la définition d’énantiomeresuelle
est la propriété physique qui permet de distingdeux énantioméres ? Rappeler les caractéristigida
loi associées a cette propriéte .

3. Proposer un protocole expérimental permettarttéderminer le pourcentage des deux énantiomares d
limonéne dans les huiles essentielles d’orange etttbn .Apres vérification , le mettre en ceuvre !

4. On donne ci-dessous les spectre IR des he#sentielles commerciales : commenter .

Spectre IR de I'essence de citron commer( Spectre IR de I'essence d’orange commer
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Données :
Solubilité*
Nom courant (g.r'xlorl) d sm?susi,((;clz% barsoiapi,((;% bar (9 pour 100 mb)
eau propanone
Limonéne 136,2| 0,842 74 177 i 00
Cyclohexane| ¢, | 4775 6.5 80,3 i 00
CeH12
Propanone 58 0,792 -95.6 56,5 00 00
*i :insoluble, S : soluble,

o : soluble en toutes proportions
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[Deuxieme partie : la vanilling

La vanilline se rencontre a I'état naturel dangdasse de vanill¢
et le benjoin de Siam. Son parfum et son go(t alien font le
compose le plus utilisé comme aréme.

Sa formule topologique est représentée ci contre :

OCH,
L'utilisation de la «vanille » a pu se déemocratisvec ung
commercialisation  exponentielle  de vaniline ob&nhu
industriellement, a un co(t acceptable. La prodacthondiale de
vanilline atteint actuellement 12 000 & 15 000 &mpar an. Parce
gue la molécule est chimiguement la méme que peflgente dans
la nature, la vanilline produite industriellemenst equalifiée
d’identique au naturel, I'appellation ardme natuéteint réservée ja
I'emploi de vinille ou d’extrait de vanill .

OH

L’objectif de cette partie est de déterminerdarmité de vanilline contenue dans un échantillenahille
liquide en utilisant comme méthodes I'extractiaqulde - liquide et la spectrophotométrie .

Produits et solutions disponibles
=Vanille liquide alimentaire
les colorants présents dans la vanille alimentaird tres solubles en phase aqueuse et pratiqiemen
pas solubles dans le dichlorométhane .
=Dichlorométhane C¥Cl,

CH:Cl Molecular Weight | Pureté > 99%
84.93 gmot no : 1,424 @
Densité : 1,325 Tebn: 39-40°V

=Solution aqueuse de soude de concentration C mol[1!
=Solution $ : solution agqueuse de vanilline ( C = 4,00t 10olL?) dans la soude a 0,1 moiL

l11. L’extraction liquide-liquide est la méthode ratenici pour extraire la vanilline de la vanille dige
commerciale fournie .

Rappeler succintement le principe de cette métkodaliquer la grandeur thermodynamique caracigust
associée .

Expérimentalement on constate qu’il est préférablele procéder a plusieurs extractions successives ave
des petits volumes de solvant extracteur plutét gavec un grand volume .

[12.Etablir ce résultat : considérer une espécespeee initialement présente en phase aqueuse aue I’
cherche a extraire en utilisant un solvant orgamigbxprimer la quantité extraite en réalisant exteaction
avec un volume ¥y de solvant extracteur .

Exprimer la quantité extraite en réalisant deuxaetions successives en utilisant pour chacumevolume
Vorg/ 2 de solvant extracteur .
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113 .Dans le cadre du TP, vous disposez d’'un échamtilé vanille liquide de volumeg¥ 2 mL , d’'un volume
V = 90 mL de dichlorométhane et d'un volume 2’100 mL d’'une solution aqueuse de soude de
concentration C =0,1 mott
Pour extraire la vanilline de la vanille liquideufaie , le protocole suivant est proposeé :
1°® étape : Procéder & une extraction a I'aide ddaficiméthane de I' échantillon de vanille liquideyael
on aura ajouté 20 mL d’eau distillée.
2°Me étape : Procéder a I'extraction de la totalitdadghase organique précédemment obtenue a l'aide d
solution aqueuse de soude .
On désigne par solution S la solution aqueusedimaht recueillie .
Analyser et commenter ce protocole .
Mettre en ceuvre ce protocole en I'optimisant .

[14. On souhaite doser la vanilline dans la soluti@n$itilisant la spectrophotométrie UV-visible . Le
spectre d’absorption de la solutionest fourni en annexe 1 .

sCommenter le choix de la méthode de dosage retenue

sDécrire et mettre en ceuvre le protocole permettamtoser la vanilline .

sDéterminer la quantité de matiére de vanilline enoe dans I'échantillon de volume ¥ 2,0 mL ; on
I'exprimera en gt

I15. Propriétés structurales de la vanilline ; on pourra noter la vanillinéanH .
5a.Analyser le spectre RMIN  fourni en annexe 2 aprés avoir rappelé laniiéh et la signification du
déplacement chimigu&porté en abscisse .

5b.En solution aqueuse , la vanilline a un comportantkéacide faible : justifier et proposer un ordfte
grandeur de la constante d’acidité .

Une solution i de vanilline a été réalisée en milieu basiquersde mode opératoire suivanDans une
fiole jaugée de 100 mL , on a introduit une masgeipe m de vanilline et on a complété jusqu’ait tle
jauge avec une solution aqueuse de soude de doaten C = 0,1molL! . Le dosage par une solution
d’acide chlorhydrique (C = 0,1 moffy d’un échantillon de 20 ml (+ 100 mL d’eau)@nduit aux courbes
pH(V) eto (V) fournies Annexe 3)

Interpréter ces courbes , déterminer la valeundet du pKa .

Indiquer comment préparer la solutioneSpartir de la solutionisp



Page 5 sur 6

: spectre d’absorption de la sdion So de vanilline

TP5 — Annexe 1
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TP5 — Annexe 2
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TP5 — Annexe 3 Dosage de la solutionnS( 20,0 mL + 100 mL d’eau)par une solution d’acide

0,1 mbIL

chlorhydrique de concentration C

d(cm3)
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