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Figure 1 – Programme terminale STL

Introduction
Faire la synthèse d’un produit d’intérêt, c’est bien. Mais le purifier et contrôler sa pureté, c’est mieux !
Le fil rouge de cette leçon sera la réaction de cannizzaro : la dismutation du benzaldéhyde.
On réalise l’expérience décrite en préparation. On présente au jury le résultat de la synthèse : une solution aqueuse

contenant de l’acide benzoïque, et l’alcool benzylique et éventuellement le benzaldéhyde n’ayant pas réagit.

1 Séparation des espèces

1.1 Décantation
On réalise la séparation des deux espèces d’intérêt. L’alcool est beaucoup plus miscible dans l’éther diéthylique que

dans l’eau : il ira en phase organique. L’acide lui reste en phase aqueuse.
On montre l’utilisation de l’ampoule à décanter. On sèche la phase organique avec du sulfate de sodium anhydre.

1.2 Filtration
On refroidit et on acidifie la phase aqueuse de manière à faire précipiter l’acide benzoïque (il peut être nécessaire

de déclencher la cristallisation en frottant/agitant).
On montre ensuite la technique de filtration sur büchner. On récupère le solide d’un côté, le filtrat de l’autre.
Il faut ensuite laisser sécher le solide (en avoir prévu d’avance en préparation pour avoir de l’acide a peu près sec

pour la caractérisation).

2 Purification

2.1 Recristallisation
On ne fait pas la technique devant le jury, mais on la présente. L’acide solide mis de côté durant la préparation

peut avoir été recristallisé.
Le principe de la recristallisation est le suivant : le cristal d’acide est insoluble à froid, mais soluble à chaud. S’il y a

des impuretés prisonnière du cristal (ici de l’alcool), celles-ci peuvent être soluble à chaud et à froid. Quand on chauffe,
tout passe en phase aqueuse. En refroidissant doucement, seul l’acide cristallise, l’alcool reste en phase aqueuse. On a
ainsi augmenter la pureté de notre produit.

2.2 Distillation
L’alcool, lui est désormais présent dans la phase organique. Pour le récupérer, on réalise une distillation (on ne le

fait pas devant le jury, mais on parle de la technique).
Le principe est simple : l’éther est plus volatil que l’alcool. Ainsi, si on chauffe un mélange éther/alcool, les vapeurs

sont plus concentrée en éther que la solution d’origine. Les vapeurs d’éther sont recondensées pour former le distillat.
Pour augmenter l’efficacité de la distillation, on réalise une distillation fractionnée (ce qui revient à faire plein de

distillation en série).
On peut peut-être montrer un diagramme binaire ? Peut être trop haut niveau pour du lycée.
On peut demander à un technicien de passer la solution organique sous évaporateur rotatif, qui est un système de

distillation particulier.

3 Caractérisation

3.1 Banc köfler
Pour contrôler la pureté de l’acide, on peut vérifier sa température de fusion sur un banc köfler. Si le produit n’est

pas pur, la température de fusion sera inférieure à celle prévue.
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3.2 Chromatographie sur couche mince
On peut contrôler la pureté d’un produit en phase organique grâce à une ccm. On plonge la plaque dans un éluant

qui va alors remonté dans la couche mince (souvent un gel de silice). Il va entrainer avec lui les produits, qui arriveront
à différentes hauteurs selon l’espèce.

On place sur la CCM une goutte de la solution organique (ether et alcool), et une goutte de benzaldéhyde. On
place la plaque dans du dichlorométhane. On révèle ensuite la plaque sous lampe UV.

Selon la pureté de la phase organique, on verra une seule tâche correspondant à l’alcool, ou bien deux tâches, une
pour l’alcool, l’autre pour le benzaldéhyde n’ayant pas réagit

3.3 Réfractomètre
Si on a le temps, on peut vérifier l’indice de réfraction de l’alcool (après distillation). L’indice de réfraction de

l’alcool est de 1.539, tandis que celui du benzaldéhyde est de 1.545.

Conclusion
On a pu aujourd’hui avec une seule expérience mettre en évidence une grande variété de techniques qui sont utilisées

quotidiennement par les chimistes pour isoler les produits d’une synthèse, que ce soit pour analyser ceux-ci,les extraire
d’un milieu réactionnel ou les purifier. De plus, on a vu que chaque technique était associée à une situation bien
spécifique, notamment du point de vue des propriétés physico-chimiques des composés mis en jeu. Pour une synthèse
donnée, il faudra donc toujours s’intéresser plus en détail aux divers composés pour choisir ce qui doit être fait.

Remarque : On ne parle pas de spectre (IR, RMN). Lire deux trois trucs dessus car il y aura surement des questions !
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Annexe
Protocole expérimental (100 manipulations de chimie, Mesplède & Saluzzo)
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