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Résume

Une méthode rapide de dosage du cis-anéthole par chromatographie en phase gazeuse
sur colonne de Carbowax 20 M est proposée. Elle a été appliquée directement a diffé-
rentes huiles essentielles d’anis et de fenouil ainsi qu’a anétholes du commerce. Il a éte
possible de déterminer le cis-anéthole dans des apéritifs anisés apres extraction liquide-
liquide. Dans les conditions décrites, la fenchone, ’anisaldéhyde et I’estragol ne génent pas.

Zusammenfassung

Eine Schnellmethode zur Bestimmung von cis-Anethol durch Gaschromatographie
wird vorgeschlagen. Diese wurde fiir die Untersuchung von Anis- und Fencheltlen, sowie
von Anethol angewendet.

Nach fliissig-fliissig Extraktion wurde das cis-Anethol in Anisgetrinken bestimmt.
Nach der angewendeten Arbeitsvorschrift stéren Fenchon, Anisaldehyd und Estragol nicht.
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Complément a la détermination du cis-anéthole par chromatographie
en phase gazeuse

Influence du rayonnement ultra-violet sur la teneur
en cis-anéthole des spiritueux anisés

Dr. E. Martin, Ch. Berner

Laboratoire cantonal de chimie, Genéve

1. Introduction

La méthode de dosage du cis-anéthole par chromatographie en phase gazeuse
sur colonne de carbowax 20 M qui a été proposée (1) a été appliquée a un grand
nombre d’apéritifs et de liqueurs anisés du commerce. Il a été constaté aprés ces
nombreux dosages que les teneurs en cis-anéthole des liqueurs anisées étaient géné-
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ralement plus élevées que celles des apéritifs anisés. De plus, les liqueurs sont
généralement conditionnées en bouteille de verre incolore tandis que les apéritifs
le sont dans des bouteilles de verre coloré. Il était donc intéressant de vérifier
si I'influence de la lumiére sur le trans-anéthole pouvait faire varier la propor-
tion de cis-anéthole dans le mélange des deux isomeres.

2. Mode opératoire, résultats

2.1 Influence du saccharose et du rayonnement ultra-violet sur la teneur en cis-
anéthole d’un apéritif anisé du commerce.
Dans 3 ballons jaugés de 100 ml chacun nous avons introduit chaque fois 78
ml d’un apéritif anisé du commerce contenu dans une bouteille de verre
coloré (vert). Le contenu du ballon No 1 est complété a 100 ml avec de
I’alcool éthylique a 50 %, dans les ballons No 2 et No 3 nous avons rajouté
20 g de saccharose et 10 ml d’eau.
Les ballons No 1 et No 2 sont exposés sur une table a I’éclairage ambiant du
laboratoire tandis que le ballon No 3 est exposé pendant 3 heures a un rayon-
nement ultra-violet intense (lampe Camag Reprostar sans filtre).
Les teneurs en isomére cis ont été déterminées selon la méthode proposée (1).
Aprés un certain temps la ballon No 3 est soumis a une irradiation supplé-
mentaire de 10 heures, aprés quoi le cis-anéthole est dosé dans les ballons
Nos 1, 2 et 3. Les résultats sont donnés dans le tableau 1.

Tableau 1

Teneur en cis-anéthol de Papéritif anisé exposé au rayonnement ultra-violet

0/y cis-anéthole dans le mélange cis-trans-anéthole
Ballon No 1 Ballon No 2 Ralloii No 2
exposé 2 la lumiére | exposé a la lumiére . o aux‘OI-JV
du laboratoire du laboratoire S )
lére exposition aux rayons UV 0,31 0,29 0,40
2¢me exposition aux rayons UV 0,59 0,60 1,07

2.2 Influence du rayonnement ultra-violet sur la teneur en cis-anéthole d’une
solution dans I'isooctane de trans-anéthole. Une solution contenant 1,00 g
d’anéthole USP dans 100 ml d’isooctane Merck Uvasol a été préparée dans
un ballon jaugé enveloppé dans du papier d’aluminium. Les récipients sui-
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vants ont été remplis avec cette solution puis exposés durant 15 heures au
rayonnement ultra-violet:

No 1: cuve spectrophotometrique de 1 cm en quartz.

No 2: flacon en verre ordinaire incolore avec bouchon rodé.

No 3: flacon en verre ordinaire brun avec bouchon rodé.

No 4: flacon en verre ordinaire brun avec bouchon rodé enveloppé dans du
papier d’ aluminium.

Apres Pexposition de 15 heures ces récipients sont enveloppés dans du papier
d’aluminium. Le cis-anéthole est déterminé par chromatographie en phase
gazeuse comme indiqué. Les résultats sont donnés dans le tableau 2.

Tableau 2

Teneur en cis-anéthole d’une solution dans Uisooctane de trans-anéthole

Solution mére No 1 No 2 No 3 No 4

0,21 % 23,0 % 0,51 % 0,24 %0 0,22 %

2.3 Influence du rayonnement ultra-violet sur la teneur en cis-anéthole de I’ané-
thole non dissous. Cet essai a été effectué dans les mémes conditions que celles
décrites au § 2.2. Nous avons utilisé pour cet essai le méme anéthole USP que
celui du § 2.2. Les résultats sont donnés dans le tableau 3.

Tableaun 3

Teneur en cis-anéthole de 'anéthole USP

anéthole USP No 1 No 2 No 3 No 4

0,22 %, 0,75 %o 0,25 % 0,22 % 0,22 %o

3. Conclusions

La teneur en cis-anéthole d’'un mélange de cis- et trans-anéthole augmente se ce
mélange est exposé a un rayonnement ultra-violet
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L’augmentation est plus importante avec de ’anéthole en solution qu’avec de
’anéthole liquide. Avec de I’anéthole en solution il semble que le verre coloré
offre une protection efficace. L’influence du saccharose peut étre considérée
comme neégligeable.

Résume

L’exposition a la lumiére de spiritueux et liqueurs anisés contenus dans des récipients
en verre incolore peut amener une augmentation importante de la teneur en cis-anéthole
(toxique) dans le mélange des deux isoméres.
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Microdosage du mercure total dans les denrées
alimentaires et les cosmétiques

Cl. Corvi, Laboratoire cantonal, Geneve
(Chimiste cantonal: Ch. Berner)

La plupart des méthodes classiques de dosage du mercure sont précédées d’une
minéralisation par voie humide du produit 2 analyser. Cette minéralisation sulfo-
nitrique (1, 2, 3) ou sulfo-nitro-perchlorique (4,5) est longue et fastidieuse
pour une prise d’échantillon importante. De plus, elle nécessite une quantité trop
grande de réactifs qui sont souvent impurs (6, 7) et les pertes par volatilisation
sont a craindre, sauf dans le cas d’utilisation d’appareils tels que ’appareil de Klein
repris par Pien (2, 3).

Pour pallier ces inconvénients, nous utilisons une méthode de minéralisation
avec volatilisation du mercure, méthode rapide utilisant trés peu de réactifs.

1. Principe Meéthode

L’échantillon est minéralisé dans un four a 550 ° C et le mercure volatilisé
est piégé par aspiration et barbottage dans une solution acide de permanganate de
potassium. Le mercure ionique est ensuite extrait du piége (aprés réduction du
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