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Synthèse d’un ester odorant
Objectifs : réaliser  la synthèse d’un ester : mettre en œuvre les techniques de chauffage à reflux, décantation, lavage d'une phase organique. Purification par  distillation. Rendement.

Manipulation : Mettre des lunettes et des gants de protection (solutions d’acides concentrés)
Première étape : estérification

Introduire dans un ballon  10 mL d'acide méthanoïque ; puis ajouter 20 mL de propan-1-ol  (alcool propylique) ou de propan-2-ol. Ajouter une dizaine de gouttes d'acide sulfurique concentré et quelques grains de pierre ponce.

Chauffer à reflux (au minimum 30 min à thermostat 6 ou 7) à l’aide d’un chauffe-ballon.

Laisser refroidir le ballon à l’air, puis sous l’eau froide.

Deuxième étape : séparation de l'ester, lavage  de la phase organique

Séparation

Après refroidissement, verser le contenu du ballon (sans les pierres) dans un grand becher contenant environ 50 mL d'eau salée, ajouter l’eau de rinçage du ballon ; agiter avec un agitateur de verre, puis laisser reposer. Séparer les deux phases liquides à l'aide d'une ampoule à décanter et éliminer la phase aqueuse.

Lavage de la phase organique

Ajouter  avec précaution, à la phase organique ( qui devra rester dans l’ampoule à décanter), environ 10 mL de solution d'hydrogénocarbonate de sodium : on observe immédiatement un fort dégagement gazeux ; recommencer  2 fois l’opération de lavage, noter le pH. 

Troisième étape : distillation et rendement.

L'ester obtenu à la fin de l'étape précédente est le « produit brut » : récupérer la phase organique dans un ballon propre et sec. Réaliser, pour purifier l’ester, une distillation (ne pas oublier d'introduire quelques grains de pierre ponce). 

Au cours de la distillation, on observera  l’évolution de la  température. Noter l'apparition des premières gouttes de distillat. Noter la température d’ébullition de l’ester.

Ne pas laisser brûler les résidus !
Mesurer le volume de l'ester purifié obtenu.

Exploitation : vous devez être capable de justifier chaque étape de la manipulation…

1- Ecrire l’équation-bilan de la réaction d’estérification, avec les formules semi-développées.  Quel est rôle de l'acide sulfurique ?

2- Calculer les masses et les quantités de matière de chacun des réactifs. Dire s'il y a un réactif en excès et si oui, lequel.

3- Quelle est la masse théorique maximale d’ester que l’on peut obtenir ? Calculer le rendement. Quelle conclusion pouvez-vous faire ?

4- Faire un schéma de l'ampoule à décanter et identifier les phases avant séparation. 

5- Pourquoi utilise-t-on de l’eau salée ? Quel est le rôle du traitement de lavage ?

6- Expliquer le dégagement gazeux, sachant que le couple CO2 H2O / HCO3-  intervient.

7- Reste il de l’alcool ? comment pourrait on l’éliminer ?

8- Comment pourrait on identifier l’ester obtenu ?

	
	M  (g(mol(1)
	densité à 20 °C
	(éb (°C)
	Solubilité dans l'eau pure

	Acide méthanoïque
	46
	1,22
	100 °C
	très grande

	Propan-1-ol
	60
	0,80
	97 °C
	faible

	Méthanoate  d’isopropyle
	88
	0,92
	68 °C
	faible

	Méthanoate de propyle
	88
	0,91
	82 °C
	très faible


