2" chimie Travaux pratiques n°6

SYNTHESE D’ ESTERS ODORANTS

Les esters sont responsables du godit et de I’ odeur agréable de nombreux fruits et fleurs. On peut les extraire des
produits naturels ou bien les synthétiser a partir de produits chimiques. Les pafums naturels et les senteurs,
doivent leur délicatesse & des mélanges complexes, souvent plus de cent substances. Les parfums artificiels peu
colteux sont souvent congtitués d’ un seul composé ou d'un méange trés simple.

Objectifs :
- Rédliser une expérience en respectant les consignes de séeurité et de protection de |’ environnement.
- Fairelasynthése d esters odorants :
- I’acétate d’isoamyle utilisé comme arbme dimentaire a odeur et saveur de banane
- I'acétate de linalyle présent naturellement dans lalavande et qui lui donne son parfum, utilise
en pharmacie, cosmétique, parfumerie.....

Données:
- Equation des réactions de synthése arédiser :

synthése del’acétate d’isopamyle : acideacétique + dcool iscamylique 2acétated’isoanyle + e

synthesede I'acétatedelinalyle: acideacétique + dcool delindyle  —ac&atedelindyle + eau

<=
- Qudgues caractéristiques des réactifs et des produits de réaction :
Acide ac&tique Alcool Acétate lindol Acétate de
isoamylique disoamyle lindyle
Dengté 1,18 0,81 0,87 0,87 0,89
Température 85 130 142 199 220

d éoullition (°C)

Solubilitédans | Soluble en toutes Peu soluble Tres peu soluble Peu soluble Tres peu soluble

I’ eaul proportions

| — Protocole expéimental :

L esréactifs utilisés sont dangereux : ﬁ
- leport delablouse, deslunettes et des gantsest obligatoire ‘
- lapréparation des solutions doit sefaire sousla hotte. \

1) Synthésedel’acé&ate disoamyle :

® Chauffageareflux :

- Sous la hotte, dans un ballon de 100 mL., posé sur
un vaet en liége, introduire : j
10 mL d’'acoal iscamylique + 20 mL d acide acétique + k
19 d' acide paratoluene sulfonique.

Bien méanger et gouter quelques billes de verre
pour réguler I’ éoullition.

- Rédiser le montage.

- Mettre en route le réfrigérant a eau et porter le méange
adouce ébullition pendant une trentaine de minutes.

En cas de surchauffe, descendrele ballon al’aide du

support-boy.

- Au bout d' une trentaine de minutes, retirer le ballon et
le refroidir sous un courant d' eau froide.
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2" chimie Travaux pratiques n°6
® Lavage et décantation :
- Préparer 50 mL d' eau ditillée froide dans un bécher de 100 mL.
- Verser doucement, en agitant, le contenu du ballon dans le bécher.
Rincer e bdlon al’eau didtillée et récupérer I eau de ringage dans le bécher.
- Transvaser le tout dans une ampoule a décanter tout en retenant lesbillesdeverre.
- Agiter et dégazer avec précaution en maintenant bien le bouchon. Laisser décanter.
- Repérer puis évacuer la phase agueuse en larecueillant dans un bécher ( voir tableau de données)
- Dans la phase organique, restée dans |’ ampoule a décanter, gouter avec précaution et en plusieurs
fois, environ 30 mL d une solution saturée d’ hydrogénocarbonate de sodium.
L’ gout de cette solution permet de neutrdiser le mélange €' est a dire de transformer | acide acétique
N’ ayant pas réagit en acétate de sodium. |l se dégage du dioxyde de carbone.
Laisser laréaction se produire dans I’ ampoule a décanter débouchée sur le support.
- Apres|’arrét de I’ effervescence, boucher, agiter et dégazer avec précaution en maintenant bien le
bouchon. Laisser décanter.
- Repérer et évacuer la phase aqueuse.
- Récupérer la phase organique dans une éorouvette, mesurer son volume et noter son odeur.

2) Synthesedel’acétate delindyle :
Méme protocole expérimenta que pour | acétate d’isoamyle pour le mdange réectionnd initid suivant :
5mL delindol + 30 mL d acide ac&ique + 1 g d' acide paratoluéne sulfonique.

| —Exploitation:
A I"ade de vos connaissances et des informations fournies dans les données et dans le protocole expérimenta,
répondre aux questions suivantes:
1-Qud estlerfle - duchauffage ?
- de I’ acide paratoluene sulfonique ? Comment appelle-t-on ce type de corps ?
- deshillesde verre ?
- du réfrigérant aeau ?
- du support-boy ?
2 — Comment gppelle-t-on ce type de montage ? Quel est son intérét ?
3 — Pourquoi le réfrigérant doit-il rester ouvert & son extrémité supérieure ?
4 — Que et lerdle de lasolution d’ hydrogénocarbonate de sodium ?
Qud et le gaz qui se forme au cours de cette réaction ?
Comment pourrait-on le mettre en évidence ?
5 — Compléter lalégende du schéma du montage.
6 — Pour chacune des décantations, dessiner I’ ampoule a décanter en précisant ou se trouve chacune des
phases agueuse et organique et les produits ou réactifs qu’ les contiennent.
Judtifier al’ aide des caractéristiques des réectifs et des produits fournies dans le tableau.
Comment pourrait-on déterminer |a position de la phase aqueuse S on ' avait pas le tableau des
caractéristiques ?
7 — Si on rédise une chromatographie sur couche mince en placant :

- en A, un dépbt d huile essentielle de lavande diluée obtenue

par extraction a partir des fleurs de lavande
- en B, un dépdt dilué de la phase contenant I’ ester synthétisé
au coursdu T.P. ﬁ}
- en C, un dépdt d acétate de lindyle dilué
- en D, un dépdt delindal dilué.

on obtient le chromatogramme ci- contre aprés révélation au diiode. ok
Quedles especes chimiques, contenues dans I’ huile essentielle de lavande,

peuvent-étre identifiées ?

L’ ester synthétisé est-il obtenu pur ? Est-il identique a celui contenu * * {:3

dans le parfum des fleurs de lavande ? Judtifier les réponses.

8 — Cdculer lamasse des réactifs utilisés et cdle de |’ ester formé.
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