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TP N°3 : Synthése de I'acétate de linalyle

Objecitifs :

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

Le port des lunettes et des gants est obligatoire.

1) Préparation de l'ester :

Dans un ballon de 250 ntiien se¢ introduire 2.5 mL ddinalol.

Sous la hotte, ajouter 5 nilanhydride acétique mesurés a I'éprouvetteen séche Ajouter également 3
grains de pierre ponce.

Agiter quelques instants doucement en maintendsduehon.

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

Chauffer a reflux pendanf4ninutesenviron.

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

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

détruit par hydrolyse et devient de I'acide acétique.

3) Extraction :

Verser le contenu du ballon dans I'ampoule a décaiittention a ne pas y mettre la pierre ponce
Rincer le ballon avec 2.5 mL de cyclohexane. Agitedégazant régulierementet décanter.

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

Traiter la phase organique avec 20 mL de soludibpdrogénocarbonate de sodiuna 5%, jusqu’a ce
gu’il N’y ait plus de dégagement gazeux (ceci permet de transfa@rfiacide acétique en ions acétate et
en dioxyde de carboneProcéder avec précaution, le dégagement gazemépe important

Agiter, dégazer souventet décantemecueillir la phase organiquedans un bécher.

Laver la phase organique avec 20 mL d'egiéliminer la phase aqueuse.

Récupérer la phase organique dans un flacon. Ajoateeu de chlorure de calcium anhydre puis filtre
(cette étape permet d’éliminer les derniere traeau).

Conserver la phase organique (acétate de linalge$ un flacon bouché pour réaliser la chromatdgeap
dans le TP suivant.

Tableau de données :

Linalol Anhydride Acétate de linalyle Acide acétique
éthanoique
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 Trés soluble sTaéble Trés soluble
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1) Geénéralités :

LPHYSACREG

Les esters sont responsables du godt et de I'adeéable de nombreux fruits et fleurs, et de pasfartificiels.
Les parfums naturels et les senteurs doivent lélicadesse a des mélanges complexes, souventelent
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-méthybudat partie de la catégorie chimique des estiéexjste
d'autres esters utilisés comme arémes aliment@io@isies esters dans les apports théoriques :esém
alimentaires).

2) Ecriture de la réaction chimique de synthese :
A cette époque de l'année , I'équation de réadimsynthese de l'acétate de linalyle s'écrit sofmrine :

CioH1sO  + @HeO3 — 162002 + eH40,
linalol anhydride acétique acétate de linalyle acide acétique

i i Sortie d’
3) Questions : / ortie dea

N =
a. Schématiserle montage a reflux.

b. Indiquer lerdle du chauffage. Refrigéran [

Faciliter la réaction chimique entre les deux réfsct = Entréed’eat
c. Indiguer lerble de la pierre ponce.
Réguler I'ébullition, homogénéiser le mélange.

Ballon contenant le
mélange réactionr

d. Faire une phrase, qui expliqueréde d'un chauffage a reflux.
Dans un chauffage a reflux, le réfrigérant a boudest a condenser les composés volatils et a mgérer ainsi dans
le ballon. Le chauffage a reflux permet donc deuéfea le mélange réactionnel sans perte de matiere.

e. Donner unaléfinition du mot « synthese » en utilisant les mots : «if8ag « produits », « transformation
chimique ».
La synthése d’une espece chimique est une tranafiomchimique au cours de laquelle des réactifsratent
I'obtention d’un produit étant I'espéce chimiqueherchée.

f.  Pourquoi leréfrigérant doit-il resterouvert a son extrémité supérieure ?
Il'y aurait dans le cas contraire une monté de pi@s et donc un risque d’explosion.

g. Pour quelle raison précise t-on quevégrerie doit-étrebien sechdors de la synthese ?
La synthése se fait avec de I'anhydride acétiquieys de I'eau, il se transforme en acide acégqui ne nous
intéresse pas.

h. Que signifie le termaydrolyse ?
Dissociation due a I'eau.

. . , . Phase
i. Pour la premiére décantation : organique

Dessinerl'ampoule a décanter et y placer la phase aqudaghase organique.,,

Indiquer dans quelle phase se trouve l'acétatmalgle lors de la décantation. 294€Us®

De quel(s) renseignement(s) avez-vous besoin gpandre a cette question ?
L'acétate de linalyle se trouve dans la phase agae@n a besoin de données sur la densité
j.  Quelle est lanature du gazqui se dégage lors du lavage avec la solutiorddig¢énocarbonate de
sodium ?
Quel est l'intérét de ce lavage ?

Il se dégage du COOn enléve ainsi toute acidité au produit. On Ueifte.
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