TP chimie n°4 : Synthèse de l’acétate de linalyle (arôme de lavande)

But : synthétiser un composé naturel contenu dans l’huile essentielle de lavande, puis d’identifier le composé synthétisé par chromatographie sur couche mince.

Savoir-faire :

· Suivre un protocole expérimental (réalisation d’un chauffage à reflux, utilisation de l’ampoule à décanter)

· Respecter les consignes de sécurité

· Réaliser l’analyse de l’espèce chimique synthétisée par chromatographie.

!!!!!!!ATTENTION !!!!!!!
: Le port des lunettes et des gants est obligatoire.

Activité expérimentale 2 (Livre p 49-50)

Préparation préliminaire :

Lire la manipulation 1 de l’activité 2 du livre p 49-50 et répondre aux questions 1, 2 et 3.

Manipulation 1 : Réaliser la synthèse de l’acétate de linalyle. 

· Dans un ballon bien sec, introduire 2,5 mL de linalol au distributeur et quelques grains de pierre ponce.

· Sous la hotte avec des gants, ajouter 5 mL d’anhydride acétique au distributeur. 

· Réaliser le montage à reflux (voir fiche technique n°5 p 352). Faire vérifier votre montage par le professeur.

· Porter le mélange à ébullition douce.

· Après 20 minutes, arrêter le chauffage. 
· Poser le ballon et le chauffe ballon sur un valet.
Compte rendu :

4. Reproduire et annoter le schéma du dispositif de synthèse de l’acétate de linalyle.

5. Quel est le rôle de la pierre ponce ?

6. Que signifie le mot reflux ? Que se passerait-il si on ne mettait pas de réfrigérant ?  

7. Quels sont les dangers de l’anhydride acétique ? Quelles précautions doit-on prendre ?

Manipulation 2 : Extraire l’acétate de linalyle

· Ajouter par petites quantités 25 mL d’eau par le sommet du réfrigérant ce qui permet de détruire l’excès d’anhydride acétique.

· Retirer délicatement le réfrigérant et laisser le contenu du ballon refroidir à l’air libre.

· Verser le mélange dans l’ampoule à décanter en faisant attention de ne pas verser les grains de pierre ponce (utiliser pour cela l’entonnoir et le coton de verre).

· On obtient deux phases : éliminer la phase inférieur.

· Ajouter 20 mL de solution d'hydrogénocarbonate de sodium à 5% au distributeur, agiter et dégazer régulièrement. !!! Procéder avec précaution, le dégagement gazeux peut être important !!!  Eliminer la phase inférieure.

· Recueillir la phase supérieur dans un bécher sec.

Compte rendu :

8. En vous aidant du tableau des caractéristiques physiques page 49, représenter et annoter le schéma de l'ampoule à décanter au moment de séparer les deux phases. Vous indiquerez la nature et la composition de chaque phase.

Activité expérimentale 3 (Livre p 51)

Manipulation : Comparer l’huile essentielle de lavande et le produit de la synthèse. 

Réaliser une chromatographie sur couche mince : Voir livre.

 Compte rendu :

9. Répondre aux questions 5 à 10 p 51.

TP chimie n°4 : Synthèse de l’acétate de linalyle (arôme de lavande)

Matériel :

Paillasse prof :

· linalol dans distributeur 2,5 mL + bécher

· anhydride acétique dans distributeur 5 mL 
· pierre ponce

· solution d'hydrogénocarbonate de sodium à 5% dans distributeur de 20 mL
· plaques CCM

· piques en bois + piques jaunes.

· 2 sèches cheveux

· 2 cuves de permanganate (révélation)

· Huile essentielle de lavande (à diluer dans le dichlorométhane)

· Gants

Paillasse élève : (8 postes)

· Montage à reflux 

· 2 Ballons bien sec.

· Valet

· 2 Paires de lunettes de protection

· une pince en bois

· une ampoule à décanter + support

· 2 béchers de 50 mL

· éprouvette graduée de 25 mL

· entonnoir + support

· coton de verre

· cuve à chromatographie : dichlorométhane

