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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation {(comités membres de
I'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I'ISO. Chague comité membre intéressé par une
étude a le droit de faire partie du comité technique créé a cet effet. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernemen-
tales, en liaison avec |'ISO participent également aux travaux. L.'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnigue internationale (CEI)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert 'approbation de 75 % au moins des co-
mités membres votants.

La Norme internationale ISO 3528 a été élaborée par le comité technique
ISO/TC 54, Huiles essentielles.

Cette deuxiéme édition annule et remplace  la, premiere édition
{ISO 3528:1977), dont elle constitue une révision technique.

Les annexes A et B de la présente Norme internationale sont données
uniguement a titre d'information.
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ISO 3528:1997(F)

Huile essentielle de mandarine, type Italie (Citrus reticulata

Blanco)

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie certaines
caractéristiques de |'huile essentielle de mandarine,
type ltalie (Citrus reticulata Blanco), destinées a faci-
liter I'appréciation de sa qualité.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite, consti-
tuent des dispositions valables pour la présente
Norme internationale. Au moment de la publication,
les éditions indiquées étaient en vigueur. Toute norme
est sujette a révision et les parties prenantes des
accords fondés sur la présente Norme internationale
sont invitées a rechercher la possibilité d'appliquer les
éditions les plus récentes des normes indiquées ci-
aprés. Les membres de la CEl et de I'|SO possédent
le registre des Normes internationales en vigueur a un
moment donné.

ISO 210:— ", Huiles essentielles — Reégles générales
d’emballage, de conditionnement et de stockage.

ISO 211:— 2!, Huiles essentielles — Reégles générales
d‘étiquetage et de marquage des récipients.

ISO 212:1973, Huiles essentielles — Echantillonnage.

1) A publier. (Révision de I'ISO 210:1961)
2) A publier. (Révision de I'ISO 211:1961)
3) A publier.

I1SO 279:1981, Huiles essentielles — Détermination de
la densité relative a 20 °C (méthode de référence).

ISO 280:1976, Huiles essentielles — Détermination de
I'indice de réfraction.

SO 592:1981, Huiles essentielles — Détermination du
pouUvoIr rotatoire.

1SO.875:1981, Huiles essentielles — Evaluation de la
miscibilité & I'éthanol.

ISO 1242:1973, Huiles essentielles — Détermination
de/l'indice d'acide:

ISO 1279:1996, Huiles essentielles — Détermination

de l'indice de carbonyle — Meéthodes potentiomé-
triques au chlorure d’hydroxylammonium.
ISO 4715:1978, Huiles essentielles — Evaluation

quantitative du résidu d’évaporation.

ISO 11024-1:—3), Huiles essentielles — Directives
genérales concernant les profils chromatographiques
— Partie 1. Elaboration des profiles chromatogra-
phiques pour la présentation des normes.

ISO 11024-2:—3), Huiles essentielles — Directives
générales concernant les profils chromatographiques
— Partie 2: Utilisation des profils chromatographiques
des échantillons d'huiles essentielles.

3 Définition
Pour les besoins de la présente Norme internationale,
la définition suivante s'applique.
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3.1 Huile essentielle de mandarine, type ltalie:
Huile essentielle extraite sans chauffage, par des pro-
cédés mécaniques, de l'épicarpe et d'une partie du
mésocarpe frais du fruit du Citrus reticulata Blanco,
de la famille des Rutaceae, cultivé principalement en
[talie.

4 Spécifications
4.1 Aspect

Liquide mobile.

4.2 Couleur

Vert jaunatre a orange rougedtre, avec une légére
fluorescence bleue.

4.3 Odeur

Caractéristique du péricarpe frais du fruit.

4.4 Densité a 20 °C/20 °C

Minimum: 0,848
Maximum: 0,855

4.5 Indice de réfraction a 20 °C

Minimum: 1,474 0
Maximum: 1,478 0

4.6 Pouvoir rotatoire a 20 °C
Minimum: + 64°

Maximum:; + 75°

4.7 Résidu d’évaporation

Minimum: 1,6 % (m/m)
Maximum: 4,0 % (m/m)

4.8 Miscibilité a I'éthanol a 90 % (V/V) a
20 °C

Il ne doit pas étre nécessaire d’utiliser plus de 7 a
10 volumes d'éthanol a 90 % (V/V), a 20 °C, pour
obtenir une solution avec trouble avec 1 volume
d’huile essentielle

4.9 Indice de carbonyle

Minimum: 1,4
Maximum: 4,3

Correspondant & une teneur en composés carbonylés
de 0,4 % (m/m) et 1,2 % (m/m), exprimés en décanal.
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4.10 Indice d’acide

Maximum: 2,0

4.11 Profil chromatographique

L'analyse de I'huile essentielle doit étre réalisée par
chromatographie en phase gazeuse. Sur le chro-
matogramme obtenu, les constituants représentatifs
et caractéristiques dont la liste figure dans le
tableau 1 doivent étre identifiés. Le pourcentage de
chacun de ces constituants, indiqué par l'intégrateur,
doit se situer dans les limites figurant dans le
tableau 1. Cet ensemble constitue le profil chro-

matographique de I'huile essentielle.

Tableau 1 — Profil chromatographique

Constituant Minimum | Maximum
% %
a-Pingne 2 3
B-Pinéne 1,2 2
Myrcéne 1,5 2
YTerpingne 16 22
Limonéne 65 75
N-Mgthylanthranilate de méthyle 0,30 0,60
o-Sinensal 0,20 0,50

d'information en annexe A.

NOTE — Le profil chromatographique est normatif et est a
différencier des chromatogrammes types donnés a titre

4.12 Point d’éclair

Des informations concernant le point d'éclair sont

données en annexe B.

5 Echantillonnage

Voir I'lSO 212.

Volume minimal de |"échantillon pour essai: 50 ml.

NOTE — Ce volume permet d'effectuer au moins une
fois chacun des essais prévus dans la présente Norme

internationale.

6 Méthodes d’essai

6.1 Densité relative a 20 °C/20 °C

Voir I'ISO 279.
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6.2 Indice de réfraction a 20 °C
Voir I'1SO 280.
6.3 Pouvoir rotatoire a 20 °C

Voir I''SO 592.

6.4 Résidu d’évaporation
Voir I'ISO 4715.

Prise d'essai: 5 g.
Durée d'évaporation: 6 h.

6.5 Miscibilité a I'éthanol a 90 % (V/V), a

20 °C

Voir I'ISO 875.

6.6 Indice d'acide

Voir I'ISO 1242.

1ISO 3528:1997(F)

6.7 Indice de carbonyle

-

Ieir 'ICN 1927Q Atk
Cir1iov 1479, noa

<

Prise d'essai: 10 g.
Durée du dosage: 15 min.

Masse moléculaire relative du décanal: 156.

6.8 Profil chromatographique

Voir IISO 11024-1 et I'SO 11024-2.

vL

7 Emballage, étiquetage, marquage et
stockage

Voir I'ISO 210 et I'ISO 211.

NOTE — Cette huile essentielle est particulierement sen-
sible a I'oxydation.
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Annexe A
(informative)

Chromatogramme type de I'huile essentielle de mandarine, type Italie

12 56 810 13 16 25
N N
28
22
4
7
27
18
9
17 ’ ”s
14 21 24
i
20
114 |l
Ut L NPT

Identification des pics

1 o-Thujene 11 cisB-Ocimene 21 Terpinéne ol-4

2 o-Pinéne 12 trans-3-Ocimene 22 o-Terpinéol

3 Camphene 13 y-Terpinéne 23 Décanal

4 Sabinéne 14 Hydrate de trans-sabinéne 24 Thymol

5 PB-Pinéne 15 Octanol 25 N-Méthylanthranilate de méthyle
6 Myrcene 16 Terpinolene 26 Caryophylléne

7 Octanal + o-phellandréne 17 Hydrate de cis-sabinéne 27 trans-trans-a—Farneséne

8 a-Terpinéne 18 Linalol 28 o-Sinensal

9 pCymeéne 19 Nonanal

10 Limonéne 20 Citronellal

Conditions opératoires

Colonne: capillaire; longueur 25 m; 0,32 mm de diamétre

Phase stationnaire: SE 52 phényl méthyilsilicone

Epaisseur du film: 0,4 um & 0,45 pm

Température du four: 60 °C pendant 8 min, puis de 60 ° &4 200 °C, 4 raison de 3 °C/min
Température de l'injecteur: 280 °C

Température du détecteur: 280 °C

Détecteur: a ionisation de flamme

Gaz vecteur: hydrogéne (0,6 kg/cm?)

Volume injecté: 1 ul

Rapport de fuite: 1/100
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Annexe B
(informative)

Point d’éclair

B.1 Informations générales

Pour des raisons de sécurité, les transporteurs,
compagnies d'assurance, responsables des services
de sécurité, etc. exigent de connaitre le point d'éclair
des huiles essentielles qui, dans la plupart des cas,
sont des produits inflammables.

Une étude comparative des méthodes d'analyses
appropriées {voir I'ISO/TR 110184) a permis de
constater qu'il était difficle de normaliser une
méthode unique car

— les huiles essentielles sont trés nombreuses et
leur composition chimique varie beaucoup;

— le volume d'échantillon préconisé pour certains
appareils est incompatible avec le prix élevé des
huiles essentielles;

— les utilisateurs ne peuvent!étre tenus d’acheter
un type d'appareil piutdt qu'un autre a, partir du

moment ou il en existe plusieurs types qui
répondent a |I'objectif recherché.

De ce fait, il a été décidé de donner une valeur
moyenne du point d'éclair en annexe informative a
chaque Norme internationale, afin de répondre & la
demande des services concernés.

Dans la mesure du possible, il convient de spécifier la
méthode avec lagquelle cette valeur a été obtenue.

Pour toutes informations complémentaires, voir
'ISO/TR 11018 4.

B.2 Point d'éclair de I'huile essentielle de
mandarine, type ltalie

La valeurimeyenne est/+ 49 °C.

NOTE — Qbtenue avec I'appareil «Luchaire».

4) 1SO/TR 11018:1997, Huiles essentielles — Directives générales pour la détermination du point d’éclair.
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ICS 71.100.60

Descripteurs: produit dérivé des fruits et légumes, huile essentielle, mandarine, spécification, caractéristique, propriété organoleptique,
composition chimique, chromatogramme, essai, emballage, marquage, étiquetage, entreposage.
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