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PURIFFICATION OF LIMONENE OBTAINED BY STEAM 
DISTILLATION 

 
 The paper presents the results obtained by steam distillation of 
limonene from citrus peels. FT-IR spectra are presented for a sample of 
limonene following the preparation in comparison with the spectra for a sample 
purified by extraction in trichloroethylene and dehydrated with magnesium 
sulphide. The paper has mainly a teaching character, in order to teach 
laboratory techniques such as steam distillation, extraction, drying for 
purification. The identification of some adsorption bands in IR spectra is also a 
good practice in order to consolidate the theoretical knowledge’s.    
 
 Cuvinte cheie: limonen, extracŃie, proces de distilare, spectrometru 
FT-IR  
 
 

1. Introducere 
 
Limonenul este un compus monoterpenic natural, care se 

găseşte în uleiul de citrice. Are o temperatură de fierbere cuprinsă între 
175,5 şi 176 0C şi o densitate de 0,842 g/cm3. 

Se poate obŃine prin distilare cu antrenare cu vapori, deoarece 
formează cu apa un amestec azeotrop. Din acest motiv, extracŃia cu 
ajutorul unui aparat Soxhlet nu este eficientă, deoarece extrasul 
(limonenul) distilă împreună cu apa şi nu este posibilă concentrarea în 
faza lichidă, ca în cazul altor compuşi.  
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O serie din aplicaŃiile limonenului sunt legate de mirosul plăcut 
[1] al acestuia, fiind utilizat în industria alimentară (pentru prepararea 
unor sucuri, condimente, băuturi), în industria produselor cosmetice [2] 
şi a materialelor de curăŃenie. Alte aplicaŃii ale acestuia sunt legate de 
capacitatea limonenului de a solubiliza compuşi organici nepolari, fiind 
utilizat ca solvent [2]. 

Există totodată preocupări legate de posibilitatea obŃinerii unor 
substanŃe utilizate ca materii prime în sinteza organică [3-9]. 

     
2. Partea experimentală 
 
O primă încercare experimentală a vizat obŃinerea limonenului 

din coji de portocale. Pentru aceasta, s-au decojit 5 portocale şi s-a 
separat partea portocalie a cojii. Cojile au fost introduse în apă, într-un 
pahar cu fund rotund conectat prin intermediul unui şlif la un refrigerent 
cu apă (figura 1). S-a realizat un proces de distilare în care apa 
evaporată antrenează o parte din faza organică care conŃine în 
principal limonen. Această fază se separă cu ajutorul unei pâlnii de 
separare şi se analizează cu ajutorul unui spectrometru FT-IR Perkin 
Elmer BX, cu ajutorului unui dispozitiv cu reflexie atenuată (ATR). 

 
Fig. 1  Reprezentare schematică a unei instalaŃii de distilare cu aburi 

 
O altă probă s-a obŃinut pornindu-se de la coji de lămâie, 

utilizându-se 160 g de coji de lămâie, 500 ml de apă distilată. 
Limonenul obŃinut din coji de lămâie s-a purificat prin extracŃie în 5 ml 
clorură de metilen. Extractul separat s-a deshidratat prin adăugarea a 
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0,5 g MgSO4 anhidru. Sulfatul de magneziu s-a pregătit prin tratare 
termică în etuvă timp de 2 ore la temperatura de 110 0C. SoluŃia 
obŃinută s-a filtrat, iar clorura de metilen a fost evaporată la temperatura 
camerei timp de aproximativ 24 de ore.  

Limonenul obŃinut se analizează cu un spectrometru FT-IR cu 
ajutorul unui dispozitiv cu reflexie atenuată (ATR).  

 
3. Rezultate şi discuŃii 
  
Spectrul de absorbŃie FT-IR pentru limonenul obŃinut din coji de 

portocale, a celui obŃinut din coji de lămâie purificat prin metoda 
descrisă la punctul 2 sunt prezentate în figura 2. 
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Fig. 2 Spectrele de absorbŃie a probelor de limonen obŃinute experimental, în 
comparaŃie cu spectrul apei şi a unui spectru etalon al limonenului 

 
Din figura 2 se observă că în spectrul probei de limonen obŃinut 

din coji de portocale apar benzile de absorbŃie ale apei. Practic benzile 
de absorbŃie specifice limonenului nu se observă, ceea ce arată că în 
proba de limonen a fost înglobată o cantitate importantă de apă, iar 
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intensitatea semnalelor în domeniul IR este prea mică în comparaŃie cu 
intensitatea semnalelor probelor de apă. 

Spectrul rezultat în cazul limonenului extras din coji de lămâie, 
după purificare diferă în mod evident de spectrul limonenului de 
portocale nepurificat. Deoarece din spectrul IR al probei de limonen-
lămâie, după purificare, au dispărut benzile de absorbŃie caracteristice 
apei.  

Spectrul obŃinut se compară cu un spectru din baza de date a 
spectrometrului. 
 În spectrul limonenului purificat prin extracŃie se identifică 
vibraŃiile legăturilor C-H din grupările CH3, contopite cu vibraŃiile din 
grupările CH2, pentru hidrogenul legat de atomi de carbon hibridizat sp3 
şi respectiv sp2. Numărul de atomi hibridizaŃi sp3 fiind mai mare decât 
numărul atomilor hibridizaŃi sp2, intensitatea absorbŃiei este mai mare 
pentru vibraŃiile corespunzătoare atomilor hibridizaŃi sp3 [10]. Apar de 
asemenea benzile de absorbŃie ale legăturilor duble C=C implicate în 
compuşi alifatici. În spectrul probei din baza de date a aparatului apare 
şi un pic la 1595 cm-1, care poate fi atribuit unor legături duble 
aromatice. PrezenŃa picului se poate datora unor impurităŃi care conŃin 
compuşi aromatici, limonenul fiind un produs natural, care conŃine 
peste 26 de alŃi compuşi organici [11].  
 În tabelul 1. sunt prezentate atribuirile pentru grupările 
identificate. 

Tabelul 1  
Domeniu de frecvenŃe 

[cm-1] 
Atribuirea grupărilor identificate 

 
2970-2950/2880-2860 
1470-1430/1380-1370 

Grupare metil –CH3, atom de carbon sp3 

VibraŃie C-H de întindere  asimetrică/simetrică 
VibraŃie C-H de încovoiere asimetrică/simetrică 

 
2935-2915/2965-2845 

1485-1445 

Grupare metilen >CH2, atom de carbon sp3 

VibraŃie C-H de întindere asimetrică/simetrică 
VibraŃie C-H de încovoiere  

 
2900-2880 
1350-1330 
1300-700 

Grupare metilen >CH-, atom de carbon sp3 
Metilen vibraŃie C-H de întindere 
Metilen vibraŃie C-H încovoiere 
Metilen vibraŃia scheletului C-C 

1680-1620 
3095-3075/3040-3010 

895-885 

Grupare C=C alifatică, atom de carbon sp2 
Grupare vinil terminală vibraŃie C-H de înindere 
Grupare viniliden vibraŃie C-H în afara planului 

 
Se evidenŃiază astfel importanŃa etapelor de purificare aplicate 

ulterior extracŃiei.  
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 Dizolvarea polistirenului în limonen se datorează similitudinilor 
structurale, deoarece substanŃele se solubilizează în solvenŃi 
asemănători. Astfel, substanŃele nepolare sunt solubile în solvenŃi 
organici nepolari, în timp ce substanŃele polare sunt solubile în solvenŃi 
polari. 

 
                         limonen         stiren                      polistiren 
  

Utilizarea limonenului pentru dizolvarea polistirenului în 
procese de reciclare nu determină procese de degradare a lanŃului 
polimeric [R]. O alternativă viabilă în România ar fi utilizarea 
terebentinei [R] în locul limonenului, având în vedere faptul că în Ńara 
noastră nu există unităŃi de prelucrare a citricelor, iar limonenul tehnic 
ar trebui importat.  

 
4. Concluzii 
 
■ Purificarea limonenului obŃinut prin distilare cu abur are un rol 

important pentru obŃinerea unui solvent organic biodegradabil din coji 
de citrice.  

 
■ Se poate realiza prin extracŃie într-un solvent potrivit, iar 

pentru înlăturarea umidităŃii se poate deshidrata cu ajutorul unei sări 
higroscopice.  
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