	TP CH 5 :  HYDRODISTILLATION DE LA LAVANDE

 COMPARAISON AVEC LE PRODUIT  SYNTHETISE AU COURS DU TP CH 4


On a réalisé la synthèse de l'acétate de linalyle à partir du linalol et de l'anhydride éthanoïque.

Cette espèce synthétisée est-elle identique à la même espèce obtenue à partir de la lavande naturelle ? 

1. Hydrodistillation de la lavande. 

Pour extraire l'huile essentielle de la lavande, on utilise une technique très ancienne : l'hydrodistillation.

Le montage utilisé par la préparatrice est donné ci-dessous.

On introduit dans le ballon 10 g de fleurs de lavande et 100 mL d'eau. On chauffe à ébullition le mélange jusqu'à obtenir environ 60 mL de distillat.


.

Questions relatives à l'hydrodistillation.

a) Annoter le schéma ci-dessus.

b) Indiquer sur le schéma l'arrivée et la sortie de l'eau du réfrigérant.

c) A partir de quel moment va-t-on recueillir le distillat ?

d) Expliquer le principe de la technique employée.

e) Quel est l'aspect du distillat obtenu ? Recueille-t-on de l'huile essentielle ?

f) Quelle odeur a le distillat obtenu ?

2. Extraction de l'huile essentielle de lavande.

Une partie de cette extraction sera réalisée ensemble. On vous propose d'interpréter le mode opératoire qui qui est indiqué ci-dessous en sept étapes :

1ère  étape : Ajouter 3 g de chlorure de sodium  au distillat obtenu et agiter pour dissoudre le sel.

2ème étape : Transvaser la solution obtenue dans une ampoule à décanter et y ajouter 10 mL de cyclohexane.

3ème étape : Agiter l'ampoule à décanter en n'oubliant pas de la purger assez régulièrement.

4ème étape : Laisser reposer.

5ème étape : Recueillir dans un bécher sec la phase organique.

6ème étape : Ajouter dans le bécher du sulfate de magnésium anhydre et agiter avec une tige en verre.

7ème étape : Filtrer la phase organique et la garder pour réaliser une C.C.M.

Données:   Regarder avec attention le tableau suivant.

	
	eau
	eau salée
	cyclohexane
	acétate de linalyle

	densité
	1
	(1,1
	0,78
	0,89

	Solubilité dans l'eau
	
	
	nulle
	faible

	solubilité dans l'eau salée
	
	
	nulle
	très faible

	solubilité dans le cyclohexane
	nulle
	nulle
	
	très soluble


Questions relatives au protocole d'extraction.

a) Pourquoi ajoute-t-on du sel au distillat ? Deux raisons peuvent être invoquées.

b) Pourquoi ajoute-t-on du cyclohexane ? 

c) Pourquoi faut-il agiter l'ampoule à décanter et la purger de temps en temps ?

d) Quel est le rôle de la 4ème étape ? Comment appelle-t-on cette étape ?

e) Représenter l'ampoule à décanter et y indiquer clairement la nature des deux phases.

f) Quelle phase faut-il recueillir ?

g) Quel est le rôle du sulfate de magnésium anhydre ?

3. Comparaison de l'acétate de linalyle synthétisé et de l'huile essentielle extraite de la lavande.

· Préparation de la cuve à élution.

Mettre dans la cuve le morceau de papier filtre et le volume de dichlorométhane donné par le professeur. Fermer la cuve.

· Préparation de la plaque de chromatographie.
Vous disposez d'une plaque de 5 ( 10 cm. Préparez la plaque de façon à réaliser 5 dépôts.

· Réalisation des dépôts.   ( 20 gouttes de chaque espèce dans 5 mL de dichlorométhane )

- Dépôt A: le linalol en solution dans du dichlorométhane.

- Dépôt B : l'acétate de linalyle ( la référence ) en solution dans du dichlorométhane.

- Dépôt C : l'acétate de linalyle que vous avez synthétisé au cours du TP CH 3 :  mettre dans un petit bécher  5 mL de dichlorométhane et 10 gouttes de votre préparation.

- Dépôt D : l'huile essentielle de lavande préparée par hydrodistillation

- Dépôt E : parfum à la lavande du commerce (si disponible )

· Elution et révélation.
Procéder à l'élution. Retirer la plaque de la cuve et repérer le front de l'éluant.

Sécher la plaque à l'air et révéler les taches avec le bocal contenant du sable et du diiode. Entourer les taches au crayon de papier.

Questions relatives à la chromatographie.

a) L'essence de lavande (dépôt D ) contient-elle de l'acétate de linalyle ? du linalol ?

b) Votre préparation contient-elle de l'acétate de linalyle ? Contient-elle d'autres espèces chimiques?

c) Est-ce que les différents lavages effectués ont été suffisants pour purifier l'acétate de linalyle ? Que pensez-vous de l'acétate de linalyle de référence fabriqué par une société industrielle ?

d) Pouvez vous identifier ce que contient le parfum à la lavande ?
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