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| SYNTHESE ET IDENTIFICATION D'UN AROME DE LAVANDE I

Obijectifs: réaliser la synthése d'un arbme de lavande,diextdu mélange réactionnel et l'identifier.

| SYNTHESE DE L'ACETATE DE LINALYLE q P s

« L'acétate de linalyle est unaréme qui entre dans la composition de I'huile essdatit lavande.

Sa synthese se fait dams montage a reflux(voir ci-contre).

 La réaction de synthése met en jeu deux espéaaigoBspures (sans eau) issues de l'industrie: «—
- le linalol
- l'anhydride acétique.

Ces espéces sarrrosives et irritantes!! (Voir les pictogrammes).

 Protocole dans un ballon, on introduit 10 mL d'anhydridétapie, 5 mL de linalol et quelques
grains de pierre ponce. Le ballon est surmonté énigérant vertical alimenté en eau. Chauffe
pendant 30 min environ a ébullition douce.

1) Copiersoigneusement la régle le schéma du montage a reflux ci-cqmire Iégender-le.
2) Laréaction est lente & température ambiantergRoi chauffe-t-on alors le mélange ?
3) Qu'observe-t-on dans le ballon et dans le éfaigt vertical lors de I'expérience ?

4) Quel est le réle du réfrigérant ? Que se paissksil n'y avait pas de réfrigérant ? 4—
5) Pourquoi le réfrigérant doit-il rester ouvedan extrémité supérieure ? Que se passerait-ih ing

6) Quel estle rble des grains de pierre ponce ? =
7) Quels sont les réactifs (espéces chimiqueséqgissent) de la réaction de synthese ?

8) Au cours de la transformation il se formel'deétate de linalyleetl'acide acétique Que représentent ces espéces chimiques ?
Ecrirel'équation de la réactionde la synthése avec les noms des réactifs etrddsits.

I EXTRACTION DE L'ACETATE DE LINALYLE DU MELANGE R EACTIONNEL

* Protocole stopper le chauffage et laisser refroidir le mgaa Anhvdride Acétate Acide
l'air. Ajoute 20 mL d'eau distillée et verser lentamu du ballon Linanol acéyti e de acétiquel EaY
dans une ampoule a décanter. L'ajout d'eau élifgnetraces a linalyle a
d'anhydride acétique restantes dans le mélange. densité 0,87 1,08 0,89 1,05 1,00
solubilité ibl Trés d
; 4 ' 5 dé it dans l'eau Faible faible Grande
Faire un schéma de I'ampoule & décanter en indiquan

- le nom des deux phases apparues
- les espéces chimiques contenues dans les dasggh

* Protocole on évacue la phase aqueuse phase organiquerestante peut contenir des traces d'acide acé&jigilefaut éliminer.

On ajoute alors 20 mL d'une solution d'hydrogénomaate de sodium. Il se produit un dégagement gadewdioxyde de carbone
pendant plusieurs minutes et il se forme de l'éeéla sodium soluble dans I'eau. On évacue la pr@seuse: la phase organique
restante est alors "lavée" : elle ne contient glaside acétique.

I IDENTIFICATION DE L'ACETATE DE LINALYLE

* Protocole préparer la plaque a chromatographie CCM conmin@idue le schéma ci-contre:
« L: Linalol pur. « H: Huile essentielle de lavande (issue du TP n°2)

e
Toe
ne
>

« S: produit de I&8ynthese précédent. « AL: Acétate dé inalyle pur
» Mesurer 5 mL de I'éluant (50 % éther + 50 % cyel@me) dans I'éprouvette graduée sous la hote et
placer les dans le bécher. Plonger la plaque CQh# tigluant et couvrir.
* Retirer la plaque lorsque I'éluant arrive a 0,5denhaut environ.
» Repérer rapidement, au crayon, la ligne de fraorgalvant: le solvant est trés volatil , il s'éveprapidement !!
* Poser le chromatogramme et le laisser sécher uglginutes.
» Révéler le chromatogramme avec le permanganapetassium. Laisser sécher. Reproduire sur votreecckhplaque CCM (ou la
coller), le chromatogramme obtenu et noter lesifsigitions des lettres L, H, S et AL.

1) Combien de taches apparaissent dans la chroraptog de S ? Identifier les deux taches en jastifvotre réponse.

2) Combien de taches apparaissent dans la chroraptig de H ? Quelles sont les espéces chimiquklscie I'on peut identifier ?
3) L'acétate de linalyle du produit de synthéset Setui de I'huile essentielle de lavande H comesient-ils a la méme espéce
chimique ? Pourquoi ?

4) Calculer le rapport frontal de l'acétate deljilgaet du linalol.
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I SYNTHESE D'UN AROME DE LAVANDE I

* Matériel prof sur paillasse:
» montage a reflux complet
< ampoule a décanter
* pierre ponce
« éprouvette graduée 20 mL
* mini tubes + bouchons.
« pince en fer + KMnO4 (0,02 moll) + boite de Pétri pour révélation.
« flacon de NaHCO3 saturé

* Matériel prof (pour 1/2 groupe):
« 1 mini-tube avec 1 mL de linalol + cyclohexane
« 1 mini-tube avec 1 mL d'anhydride acétique + dyel@ne
» 1 mini-tube avec 1 mL d'huile essentielle de lalan cyclohexane
 Eluant: 50 mL d'éther + 50 mL de cyclohexane
* 9 plagues CCM (4 cm x 5 cm)
« Flacon récupération produits chlorés.

* récupérer I'éluant dans un bac de récupération.
e prix du linalol: 1000 F le litre !,



