Classe de™ TP N°3
~ Sy ® Chimie
oo TP N°3 : Synthése de 'acétate de linalyle

Objectifs :

Synthétiser une molécule ayant I'odeur caractéristide la lavande a partir de matieres premieriesaues.

Exploiter cette synthése.

| Synthése de I'acétate de linalyle :

Le port des lunettes et des gants est obligatoire.

1) Préparation de l'ester :

Dans un ballon de 250 ntiien seg introduire 2.5 mL déinalol.

b. Sous la hotte, ajouter 5 ni’lanhydride acétique mesurés a I'éprouvetteen séche Ajouter également 3
grains de pierre ponce.
Agiter quelques instants doucement en maintendsduehon.

d. Réaliser lanontage a reflux(veiller a la circulation d’eau du bas vers lethau

e. Chauffer a reflux pendanb4minutesenviron.

2) Hydrolyse de l'excés d'anhydride acétique :

Préparer 25 mL d’eau froide dans un bécher de 100 m
b. Arréter le chauffage. Laisser refroidir le ballohaar libre.
c. Verser doucement I'eau par le sommet du réfrigétans le ballon. L’excés d’anhydride acétique est

détruit par hydrolyse et devient de I'acide acétique.

3) Extraction :

a. Verser le contenu du ballon dans 'ampoule a décattention a ne pas y mettre la pierre ponce
Rincer le ballon avec 2.5 mL de cyclohexane, ajoetéquide de ringcage a 'ampoule. Agiter @égazant
régulierement et décanter.

b. A l'aide du tableau de données, repérardture des deux phasestéliminer la phase aqueuse

c. Traiter la phase organique dans I'ampoule avec R@ensolutiond’'hydrogénocarbonate de sodiuna
5%, jusqu’a ce qu'’il n’y aiplus de dégagement gazeux (ceci permet de transfaoértiacide acétique en
ions acétate et en dioxyde de carbone}rocéder avec précaution, le dégagement gazetépe
important.

d. Agiter,dégazer souventt décanterGarder la phase organique

e. Toujours dans I'ampoule, laver la phase organiquevaec 20 mL d'eay éliminer la phase aqueuse.

f. Récupérer la phase organigue dans un bécher. Ajmugeu de chlorure de calcium anhydre puis filtre
(cette étape permet d’éliminer les derniére traeau).

g. Conserver la phase organique (acétate de linalgie$ un flacon bouché pour réaliser la chromatdgeap

dans le TP suivant.



Classe de™ TP N°3
Chimie
Il Exploitation :

1) Généralités :
Les esters sont responsables du goQt et de I'adeéable de nombreux fruits et fleurs, et de pasfartificiels.
Les parfums naturels et les senteurs doivent lélicadesse a des mélanges complexes, souventeluent
substances. Les parfums artificiels peu colteuksmnvent constitués d'un seul composé ou d'unngélaes
simple. Ainsi I'éthanoate de 3-méthylbutyle ediagdien solution alcooligue comme aréme de banane d
certaines eaux minérales et sirops.
L'acétate d'isoamyle ou I'éthanoate de 3-méthybdiayt partie de la catégorie chimique des estitexjste
d'autres esters utilisés comme arémes aliment@io@isies esters dans les apports théoriques :esém

alimentaires).

2) Ecriture de la réaction chimigue de synthése :

A cette époque de l'année , I'équation de réadeosynthese de l'acétate de linalyle s'écrit soirine :

CiH1gO  +  @HeOs — 1H2002 + &H,0;
linalol anhydride acétique acétate de linalyle acide acétique

3) Questions:
a. Schématiserle montage a reflux.
b. Indiquer lerdle du chauffage.
c. Indiguer lerble de la pierre ponce.
d. Faire une phrase, qui expliquerde d'un chauffage a reflux.

e. Donner unaléfinition du mot « synthese » en utilisant les mots : «if8ag « produits », « transformation
chimique ».

f. Pourquoi leréfrigérant doit-il resterouvert a son extrémité supérieure ?
g. Pour quelle raison précise t-on quevdarerie doit-étrebien séchdors de la synthése ?
h. Que signifie le termaydrolyse ?

i. Pour la premiére décantation :
Dessinerl'ampoule a décanter et y placer la phase aquetuaghase organique.
Indiquer dans quelle phase se trouve l'acétatmalkyle lors de la décantation.
De quel(s) renseignement(s) avez-vous besoin gpandre a cette question ?
j. Quelle est lanature du gazqui se dégage lors du lavage avec la solutiorddim¢gnocarbonate de
sodium ?

Quel est I'intérét de ce lavage ?

Tableau de données : Linalol Anhydride Acétate de Acide acétique
- éthanoique linalyle
Densité 0,87 1,08 0,89 1,18
Température 199 °C 139,5°C 220 °C 85°C
d'ébullition (1 bar)
Solubilité dans l'eau Assez faible Tres soluble sTadble Tres soluble




