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TP N°12 : SYNTHESE DE L'ACETATE D'ISOAMYLE, ESTER
UTILISE EN PARFUMERIE

Objectif .
> Calculer le rendement d’une transformatigp*®,
» Mettre en oeuvre au laboratoire, en justifiantdeig du matériel a utiliser : chauffage a reflux,
distillation fractionnée, cristallisation, filtrai sous vide, chromatographie sur couche mff&t®
> Respecter les consignes de séciité ®,
> Justifier les étapes d’un protoc&@™*®,

Matériel : Produits :
» Eprouvettes graduées de 25 et 50 mL > Acide éthanoique pur
» Valet en liege » Alcool isoamylique ou 3-méthylbutan-1-ol
» Ballon » Acide sulfurique concentré
» Support élévateur » Solution saturée et froide de chlorure de sodium
» Réfrigérant pour chauffage a reflux » Solution & 5% d’hydrogénocarbonate de sodium
» Chauffe-ballon + régulateur » Sulfate de magnésium anhydre

» Cristallisoir (pour glace)

» Ampoule a décanter

» Verre a pied

» 2 béchers (pots de bébé avec bouchon)

» Dispositif de filtration (entonnoir et papier
filtre)

» Spatule

» Balance électronique

» Erlenmeyer + bouchon

» Pierre ponce

» Lunette

Introduction :

L’acétate d'isoamyle ou éthanoate de 3-méthylbugkeprésent dans les huiles essentielles d’eucalyp
de jasmin et de bergamote. Il posséde une odeactéaistique de banane. Il est utilisé principaleme
comme arbme alimentaire, et a faibles doses enrmarfe.

Cet ester est synthétisé a partir d’acide éthamogtpcial (pur) et du 3-méthylbutan-1-ol (ou alcool
isoamylique).

| Manipulations :
1) Chauffage a reflux :

a. Introduire dans un ballon disposé sur un valet en liege :
v' 20 mL d’alcool isoamylique
v’ puisavec précaution (!!! danger !!):
30 mL d’acide éthanoique pur et
1 mL d’acide sulfurique concentré.
b. Agiter pour bien mélanger @jouter trois grains de pierre ponce.
c. Adapter le réfrigérant a boulespour effectuer le reflux edpres avoir mis en route la circulation
d’eau, porter le mélange a ébullition douce a I'aidecHauffe-ballon.
Chauffer a reflux pendant 35 minutes.
d. Ensuitecouper le chauffage descendre le support du chauffe-bakomefroidir extérieurement le
ballon avec un bain d’eau froide jusqu’a température antbi
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2) Lavages successifs et décantation :

a. Verser, dans le ballor0 mL d’une solution froide et saturée de chlorurele sodium
Agiter doucement puistransvaserle mélange dans uenpoule a décanter(!!! retenir la pierre
ponce et vérifier que le robinet est fermé 1)
Rincer le ballona I'eau distillée et ajouter I'eau de rincage dans 'ampoule a décan

b. Agiter, décanteréliminer la phase aqueuse

c. Ajouter encore a lphase organique30 mL de la solution froide de chlorure de sodium
Agiter, décanteréliminer la phase aqueuse

d. Laver maintenant I'ester exjoutant lentementdans I'ampoule a décantéout enagitant, 50 mL
d’une solution a 5% d’hydrogénocarbonate de sodium
Une!ll forte effervescence !!lse produit. Attendre la fin du dégazage pour beuthmpoule.
Maintenir le bouchonagiter légérementouvrir le robinet ede tenant vers le haut, laisser
s’échapper le gazfermer et recommencer 'opératiusqu’a ce qu’il n'y ait plus de gaz

e. Décantergliminer la phase aqueuse

3) Séchage de la phase organique

a. Recueillir la phase organiquequi contient I'ester dans un erlenmeyer.

Y ajouter une spatule dwilfate de magnésium anhydre

Boucher I'erlenmeyer et I'agiter quelques instgraarsécher la phase organique
b. Filtrer sur éprouvette graduée

Mesurer le volumed’ester obtenu.
c. Noter son odeur.

Il Questions :
L M température s solubilité
Donnees : (g.mol™) d’ébullition densite / a l'eau dans I'eau
Acide 60 118 1,05 "
acétique
_ alcool 88 138 081 faible
isoamylique
acetate 130 142 0,87 faible
d’'isoamyle
cad 10 100 1,00 B

1) Faire leschémadu montage du chauffage a reflaurquoi chauffe-t-on ? Pourquoi a reflux ?

2) Ecrirel’équation de la réaction

3) A-t-on fait réagir I'acide et I'alcool dans I@soportions stcechiométriques? Pourquoi ?

4) Quelréactif a-t-on choisi de prenden exces? Pourquelle raison?

5) Quel est lgdle de I'acide sulfurique ?

6) Quel est leble de pierre ponce?

7) Pourquoiajoute-t-on del’eau salée?

8) Lors des différentes décantations, se situe la phase organique Justifier.

9) Quel est leble de I'hydrogénocarbonate de sodiun? Quel est lgaz qui se dégag@
Ecrirel’équation de la réactionconcernée.

10) Calculer le rendementde la synthese.

11) Comment pourrait-onpurifier I'ester obtenu (voir les données) ? Fairséhéma du dispositif



