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Ce fascicule présente des manipulations pouvant être associées aux leçons suivantes : 

 2. Structure spatiale des molécules (Lycée) 

 7. Séparations, purifications, contrôles de pureté (Lycée) 

 8. Stratégie de synthèse (Lycée) 

 9. Molécules d'intérêt biologique (Lycée) 

 10. Solvants (CPGE) 

 19. Solubilité (CPGE) 

 

 

PROTOCOLES 

 

I- EXTRACTION DE MOLÉCULES NATURELLES 
Hydrodistillation du limonène ___________________________________________ 2 

 

II- MOLÉCULES DE LA SANTE 
II.A Synthèse du paracétamol ___________________________________________ 4 

II.B Synthèse de l’aspirine ______________________________________________ 6 

 

 

 

 

Durant cette séance de TP, chaque binôme 

doit faire une manipulation de chaque grande partie. 
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I.A- Hydrodistillation du limonène 
 
Référence :  

 C. Valette, M.Capon, V. Courilleau-Haverlant, Chimie des odeurs et des couleurs, Cultures 

et techniques (547.078)  

Réaction : Extraction du limonène à partir d’écorces d’oranges 

Techniques : hydrodistillation, extraction/lavage 

Caractérisations : indice de réfraction, pouvoir rotatoire, IR 

Durée : 2h30 (dont 1h30 de reflux) 

Leçons dans lesquels cette manipulation peut être intégrée : 

 2. Structure spatiale des molécules (Lycée) 

 7. Séparations, purifications, contrôles de pureté (Lycée) 

 

Mode opératoire :  

Remarque 

Faire un MONTAGE D’HYDRODISTILLATION et pas de distillation fractionnée 

 

Montage d’hydrodistillation 

 

Données : 

(+)-limonène : indice de réfraction : nD = 1,471 à 20°C 

  Pouvoir rotatoire : [α]D = +106° (c=1 dans MeOH à 20°C) 
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 Réaliser un spectre infra-rouge de l’huile obtenue 

 Mesurer l’indice de réfraction de l’huile obtenue 

 Mesurer le pouvoir rotatoire de l’huile obtenue à 589 nm (raire D du sodium) à 1% dans 

l’éthanol absolu. Déterminer les proportions de (+)-limonène et de (-)-limonène. 

 

Remarque : 

 Garder l’eau qui a servi à ramollir l’écorce d’orange et la mettre dans le ballon, car le limonène 

a déjà commencé à diffuser. 

 

Questions auxquelles il faut savoir répondre : (peuvent être posées à l’oral ou à l’écrit) 

a) Donner le principe d’une hydrodistillation et expliquer le déroulement de la manipulation 

à l’aide d’un diagramme binaire. 

b) Pourquoi n’utilise-t-on pas de colonne de Vigreux ? 

c) Que signifie « être optiquement actif » ? 

d) Quelle est la différence entre pouvoir rotatoire spécifique et pouvoir rotatoire ? 

e) De quels facteurs dépend le pouvoir rotatoire spécifique ? 

 

Autres manipulations possibles : 

Extraction de l’eugénol du clou de girofle ou extraction de la piperidine de poivoire 

J. Mesplède, C. Saluzzo, 100 manipulations de chimie organique et inorganique, Bréal 
(540.76/MESP) 
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II.A- Synthèse du paracétamol 
 

Références :  

 Physique Chimie TS collection Sirius (540.73/PREV) 

 J. Mesplède et C. Saluzzo, 100 manipulations de chimie organique et inorganique 

(540.76/MESP) 

 

Réaction : Synthèse du paracétamol 

 

Techniques : montage à reflux, filtration sur fritté, recristallisation, point de fusion, IR, CCM 

Caractérisation : point de fusion, IR, CCM 

Durée : 1h 

Leçons dans lesquels cette manipulation peut être intégrée : 

 7. Séparations, purifications, contrôles de pureté (Lycée) 

 8. Stratégie de synthèse (Lycée) 

 9. Molécules d'intérêt biologique (Lycée) 

 10. Solvants (CPGE) 

 19. Solubilité (CPGE) 

 

Mode opératoire :  

Remarques 

Diviser les quantités par 3 par rapport au protocole initial 

Cette réaction peut s’effectuer à température ambiante dans un erlenmeyer pour un gain de temps 

Ne pas ajouter d’acide éthanoïque avec les réactifs. 
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Questions auxquelles il faut savoir répondre : (peuvent être posées à l’oral ou à l’écrit) 

a) Quel est le nom de la réaction effectuée ? Quel est l’intérêt d’utiliser un anhydride d’acide 

plutôt qu’un acide carboxylique ? 

b) Ecrire le mécanisme de la réaction. 

c) Pourquoi cette réaction pourrait-elle illustrer la notion de sélectivité ? 

d) Pourquoi a-t-on ajouté un excès d’anhydride éthanoïque ? 

e) Représenter la technique de filtration sur fritté et détailler le matériel nécessaire. 

f) Pourquoi faut-il couper le vide avant de laver le solide placé sur fritté ? Pourquoi faut-il casser 

le vide avant d’arrêter la trompe à eau ? 

g) Comment vérifier que le produit est sec après filtration ? 

h) Que signifie l’expression environ exactement ? 

i) Quel est le principe d’une recristallisation ? 

j) Représenter un montage de recristallisation et détailler le matériel nécessaire. 

k) Expliquer pourquoi la recristallisation peut éliminer des impuretés qui auraient la même 

solubilité que le paracétamol. 

l) Comment évolue le point de fusion après recristallisation ? Commenter. 
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II.B- Synthèse de l’aspirine 
 
Références :  

 La Chimie Expérimentale - 2. Chimie organique et minérale (543.078/BARB) 

 Florilège de chimie pratique- 59 expériences commentées (543.078/DAUM) 

 

Réaction : Synthèse de l’acide acétylsalicylique 

 

Techniques : montage à reflux, filtration sur fritté, recristallisation, point de fusion, IR, CCM 

Caractérisation : point de fusion, IR, CCM 

Durée : 1h 

Leçons dans lesquels cette manipulation peut être intégrée : 

 7. Séparations, purifications, contrôles de pureté (Lycée) 

 8. Stratégie de synthèse (Lycée) 

 9. Molécules d'intérêt biologique (Lycée) 

 19. Solubilité (CPGE) 

 

Mode opératoire :  

Remarque 

Diviser les quantités par 3 par rapport au protocole initial 
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Questions : 

a) Quel est le nom de la réaction effectuée ? Quel est l’intérêt d’utiliser un anhydride d’acide 

plutôt qu’un acide carboxylique ? 

b) Écrire le mécanisme de la réaction. 

c) À quoi sert l’acide sulfurique ajouté ? 

d) Pourquoi a-t-on ajouté un excès d’anhydride éthanoïque ? 

e) Représenter la technique de filtration sur fritté et détailler le matériel nécessaire. 

f) Pourquoi faut-il couper le vide avant de laver le solide placé sur fritté ? Pourquoi faut-il 

casser le vide avant d’arrêter la trompe à eau ? 

g) Comment vérifier que le produit est sec après filtration ? 

h) Que signifie l’expression environ exactement ? 

i) Quel est le principe d’une recristallisation ? 

j) Représenter un montage de recristallisation et détailler le matériel nécessaire. 

k) Expliquer pourquoi la recristallisation peut éliminer des impuretés qui auraient la même 

solubilité que le paracétamol. 

l) Comment évolue le point de fusion après recristallisation ? Commenter. 

 


