(22) Synthése d’'une odeur de lavande : I'éthanoate de linalyle

L'équation de réaction de synthése de I'éthanoate de linalyle s'écrit :
linalol + anhydride éthanoigue — éthanoate de linalyle + acide éthanoique

Synthése de I'éthanoate de linalyle

1. Sous la hotte, avec gants et lunettes, introduire 5 mL de linalol et 10 mL
d'anhydride éthanoigue dans un ballon. Chauffer a reflux ce mélange
pendant 30 min. Laisser refroidir, puis ajouter 30 mL d’eau qui vont
transformer |'anhydride éthanoigue en excés en acide éthanoigue.

2. Introduire le mélange réactionnel avec 10 mL d’eau salée dans une
ampoule a décanter. Agiter, puis laisser décanter. Récupérer la phase qui
contient ['éthanoate de linalyle (phase organique).

3. Lalaver avec 10 mL d'eau salée. Agiter et laisser décanter.

4. Réaliser une CCM dont ['éluant est le dichloromeéthane.
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Données physico-chimiques des espéces mises en jev
Linalol  Acide éthanoique = Ethanoate de linalyle |
Masse volumique en gmLY) | 087 1,08 | 0,89
Solubilité dans Feau salée Faible Trés élevie Nulle

» Masse volumique de I'eau salée : p = 1,1 gml?
O Mommer chacune des étapes 1 a 4 du protocole.

0 Scheématiser et legender U'ampoule a décanter lors de la décantation.
Justifier l'ordre des phases.

G' Interpréter la plague de CCM obtenue (doc. 11,

(24) Synthése du paracétamol

La réaction de la derniére étape de la synthése du paracétamol a pour équation:
CH,NO,, + CHOy4 = CgHNO,,) +  C,HO,y
4-aminophénol + anhydride éthanoique — paracétamol + acide éthanoique

. Syntheése du paracétamol

1. Dans un ballon contenant une masse m, = 5,5 g de 4-aminophénol dissous
dans 50 mL d'eau et 4 mL d'acide éthanoique, ajouter lentement 8 mL
d'anhydride éthanoique en excés. Chauffer ensuite a reflux pendant 10 min.

2. Laisser refroidir le mélange réactionnel a l'air ambiant. Le solide cristallise.
Filtrer sous pression réduite. Rincer le solide a I'eau glacée, puis le récupérer.

- 3. Aprés purification et séchage, on obtient m,,,= 6,5 g de paracétamol.

Données ,

Espéce chimique saminophénol  APIOE  poraciramol A%
 Formule brute ~ CGHNO = CHO, = GHNO,  GHO,
Masse molaire (en g:mol ) 1090 128 151,2 601
Température de fusion (en°C) 184 71 166
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(2 Indlquer et justifier les condmons de sécurité et de recupératlon
() Schématiser et légender le montage a reflux utilisé. A quoi sert-il?
() Calculer le rendement de cette synthése.

Huile essentielle de lavande.
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(25) Synthése d’un savon de Marseille

On fabrigque du savon de Marseille au laboratoire a partir d’huile d’'olive (que
l'on considérera comme uniquement constituée d'oléine C5,H,,,0, ) et de

soude concentrée (Na*,_ , + HO‘(aq)). L'équation de réaction est :

(aq)

Cs7H10404(¢ + 3Na* (g + 3HO7,) = 3CygH;30,Na ) + C3Hg04,

.~ Synthese du savon

1. Introduire dans un ballon
m,, = 25,0 g d'huile d'olive,
de la soude en excés
et V=30 mL d'éthanol.

Données Chauffer a reflux pendant 30 min.
» 4 - 2. Verser le mélange chaud
Espéce il o) e £y a0 dans un bécher d'eau salée.
Cs;H; 0406 Na* + HO CyeH350,Na C,Hy0, : o
Agiter, puis laisser reposer.
Solubilité dans I'eau Trés faible | Tres grande Faible Grande Filtrer.
Solubilité dans I'éthanol Grande Grande Trés faible Grande 3. Rincer le savon obtenu a leau

* Masse molaire de I'oléine : M, = 884 g-mol-!
* Masse molaire du savon : M = 304 g-mol

e Nommer les étapes de cette synthése.

Q Indiquer le contenu du ballon a l'état initial (protocole), en précisant le role
de chaque espéce.

(3 Calculer le rendement de la synthése de ce savon.

2 Deux méthodes pour une méme synthése
On synthétise le méthanoate d'éthyle (arbme de rhum)

selon deux protocoles différents.
Cette transformation est modélisée par 'éguation :

éthanol + acide méthanoique > méthanoate d'éthyle + eau

C2H50“) + CHzoz(n —-> C3H602(¢) + HzO(()

Cette transformation n'est pas totale et nécessite un

catalyseur, l'acide sulfurique (H,S0 ).

. Synthese du méthanoate d'éthyle

Dans un ballon de 250 mL contenant 0,30 mol d’éthanol,
4 gouttes de solution d'acide sulfurique pur et quelques
grains de pierre ponce, on ajoute 0,30 mol d'acide métha-

noique.

Variante 1

On chauffe le ballon

a l'aide du montage
adéquat. On obtient deux
phases liquides non
miscibles. On extrait le
méthanoate d'éthyle de
son milieu réactionnel.
Aprés purification,

le rendement est
n,=67%.

Variante 2

Le ballon est placé dans

un montage de distillation
fractionnée. La température
en téte de colonne monte
jusqua 55 °C et se stabilise
pendant un temps. Lorsque
la température monte

a nouveau, on arréte

le chauffage. On recueille
23 4 mL de distillat.

salée glacée.
Le laisser sécher.
La masse de savon sec obtenu est
| m,=156g.
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Données » M est la masse molaire, p la masse volumique,

T la température d’ébullition.
' Acide Méthanoate
| Exhancl | méthancique d'éthyle

M{en gimol?) 46 46 74

|plengmly) | 079 | 12 _ 092

| Tg (en*C) | 783 | 101 _ 54,3

1. Calculer les volumes de réactifs a prélever.

2. Variante 1 du protocole
a. Proposer une technique d'extraction du méthanoate
d'éthyle. Quelles sont les données a connaitre 7

b. Quelle technique utiliser pour identifier le métha-
noate d'éthyle?

c. Quel volume de méthanoate d'éthyle pur a-t-on
recueilli pour obtenir le rendement de 67 %7

d. Si la réaction est athermique, quel est lintérét du
chauffage ? Nommer le montage utilisé.

3. Variante 2 du protocole

a. Représenter et léegender le montage utilisé.

b. Que se passe-t-il lorsque la température en téte de
colonne atteint 55 °C?

c. Calculer le rendement 1), de cette variante.

4. Quel est le protocole le plus efficace ? Pourquoi ?



