Synthèse de l’acétate de linalyle

Objectif :   Réaliser la synthèse d’un produit : l’acétate de linalyle.

I Protocole expérimental :

Le port de lunettes et de gants de protection est indispensable.

A) Synthèse de l’acétate de linalyle.

Principe : on fait réagir un alcool « le linalol » sur de « l’anhydride acétique ». On obtient de « l’acétate de linalyle » et de « l’acide acétique ». 

La réaction chimique peut alors s’écrire sous la forme  (la flèche se lit « donne ») : 

linalol + anhydride acétique ( acétate de linalyle  + acide acétique

· A l’aide d’une éprouvette de 50 mL, mesurer un volume de 5 mL de linalol.

· Dans un ballon de 250 mL, introduire 7 mL d’anhydride acétique (contenu dans le tube à essai bouché présent sur la paillasse) puis les 5 mL de linalol.

· Ajouter 4 ou 5 grains de pierre ponce.

· Porter le mélange à ébullition douce. Ne pas oublier de faire circuler l’eau froide dans le réfrigérant. On pratique ainsi un chauffage à reflux pendant environ 40 minutes. Arrêter alors le chauffage, isoler le ballon du chauffe ballon et laisser refroidir. 

B) Hydrolyse de l’excès d’anhydride acétique
Principe : cette opération a pour but d’éliminer l’anhydride acétique qui n’aurait pas complètement réagit avec le linalol. On ajoute de l’eau, l’anhydride acétique restant se transforme alors en acide acétique.

· Dans le ballon , ajouter doucement et par petites quantités, 25 mL d’eau froide par le sommet du réfrigérant.

· Laisser encore refroidir quelques minutes. Eventuellement refroidir le ballon sous l’eau froide.

· Transvaser le contenu du ballon (sauf les grains de pierre ponce)  dans l’ampoule à décanter.

· Laisser décanter.

· Observer et répondre aux questions de la partie II B) 1) en vous aidant du tableau ci-dessous.

· Eliminer la phase aqueuse.

C) Extraction de l’acétate de linalyle.

Principe : il s’agit d’éliminer l’acide acétique qui resterait en le faisant réagir avec de l’hydrogénocarbonate de sodium. Il se forme du dioxyde de carbone et un autre produit très soluble dans l’eau.

· Ajouter dans l’ampoule à décanter 30 mL d’hydrogénocarbonate de sodium,  jusqu’à ce qu’il n’y ait plus de dégagement gazeux. Agiter doucement en prenant soin de dégazer souvent 

· Laisser à nouveau décanter, éliminer la phase aqueuse et recueillir la phase organique dans un bêcher.

·  Ajouter un peu de chlorure de calcium anhydre. Observer.

· Verser le liquide obtenu dans un flacon en vue d’une chromatographie ultérieure. A quoi vous fait penser l’odeur du produit obtenu ?

Données :
Linalol
Anhydride acétique
Acétate de linalyle
Acide acétique

Densité
0,87
1,08
0,89
1,18

T° ébulition
199°C
139,5 °C
220°C
85°C

Solubilité / eau
Assez faible
Très bonne
Très faible
Très bonne

II Exploitation
A) Synthèse de l’ester.

1) Faire un schéma (légendé) du montage à reflux


2) Que signifie le mot reflux ? Quel est le rôle du réfrigérant ? Que se passerait-il si on ne mettait pas de réfrigérant ?


3) Selon vous, quel rôle peut jouer la pierre ponce ?


B) Extraction 

1) Dessiner l’ampoule à décanter. Indiquer dans chaque cas, le contenu des deux phases obtenus (produits majoritaires). Justifier. 



1ère extraction 





         2ème extraction


2) D’après vous, quel est le rôle du chlorure de calcium anhydre
Justification : 
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