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Critéres d'évaluation :

Les compétences évaluées lors de ce TP sont deoddnes :
= une note expérimentale (individuelle) : sont évatu&os capacités a suivre et respecter un

protocole expérimental fourni en tenant compte aessignes de sécurité relatives aux matériels
et produits chimigues que vous serez amenés &eutilfout manquement a une consigne de
sécurité, tout geste aberrant ou inutile, et togtestion superflue au professeur, seront
sanctionnés par des retraits de points.

Une note théorique (par binbme) : dans laquelleéeatuée votre capacité a rédiger le compte
rendu de vos expériences. Une série de questiarsaidera a déterminer le rendement de votre
synthese. Les réponses a ces questions devrontativeénent figurer dans votre compte rendu.

Données utiles:

*

*

L'acide benzoique est classé dans la catégoriealeservateurs et figure dans de nombreuses
boissons sans alcool. Son code alimentaire eurogs&210,

La synthese de l'acide benzoique se fait par oidate I'alcool benzylique en présence d'un
oxydant puissant : I'ion permanganate MnO

On donne :
Nom Alcool benzylique Acide benzoique
8]
Formule semi-developpé o OH
H
CoHls-CH>0H CHls-COH

L'oxydation de l'alcool benzylique est lente, uauifage est nécessaire (chauffage a reflux). On
effectue la synthése en milieu basique, I'acidedigue est alors sous sa forme basique : l'ion
benzoate @Hs — CQ -

Les ions permanganate sont réduits en milieu basequdioxyde de manganese Mn@olide
marron).

On procede ensuite a la cristallisation de l'adéazoique, on purifie et on seche le produit
obtenu.

Une fiche explicative concernant les nouvelles négqles que serez peut-étre amenés a mettre en
ceuvre au cours de ce TP, est a votre disposition.

Données physico-chimiques :

Masse mOlalreS M(KMn@: 158 ng_r , Ma|coo| benzy”que: 108 gm(ji' , Macide benzo]‘que: 122 gmd"
Masse volumique de l'alcool benzylique = 1,05 g.mt*
Acide benzoique : solide blanc d'aspect soyeurmpésature de fusion® = 122°C , peu soluble dans

['eau.

Sa base conjuguée l'ion benzoate, est trés salabkel'eau.



Quelques techniques mises en ceuvre au laboratoire

v Le chauffage a reflux :

— L'intérét : Certaines réactions sont lentes. Un bon moyen é&rer la vitesse est de chauffer le
milieu réactionnel. Cependant lorsque l'on chaulés, réactifs et produits ont tendance a se
vaporiser et a se disperser dans la salle, ceauiseulement peut poser probléeme en terme de
sécurité mais entraine de plus la perte de réeciife produit. Le montage a reflux permet de
chauffer le milieu réactionnel sans perte de réaatproduit.

— Le montage :Dans un montage a reflux, un ballon ou un erlerenegt surmonté d'une colonne
réfrigérantes verticale, qui permet la liquéfactitas vapeurs formées, qui retombent alors dans le
milieu réactionnel.

“Colonne réfrigérante
(réfrigérant & eau)
Sortie eau tiede Entrée eau froide
Milieu réactionnel =~
Ballon
Chauffe-ballon —=
Support-boy
- Les astuces On ajoute souvent quelques grains de pierre paficede bien homogénéiser le
mélange au cours de I'ébullition. L'entrée d'eaid& doit toujours se faire par le bas de la
colonne réfrigérante, afin que la circulation d'@amplisse la totalité de la colonne de fagon
homogene.

v Lafiltration sous pression réduite (ou filtration Bischner)

— lintérét : Certaines filtrations sont tres longues a mettreomuvre. Le filtration sous pression
réduite permet une filtration efficace et beaucplus rapide.

- Lemontage :_ . robinet

Papier fitre
3 wEET

entonnoir

La trompe a eau, aspire lair contenu dans
la fiole a vide, ce qui crée une dépres
dans la fiole (la pression diminue). S'el
alors une aspiration a travers 'entonnoir, ce
qui permet d'accélérer le passage
mélange a travers le fitre. La fitration
alors considérablement accélérée.

les astuces On utilise ce type de filtration lorsque I'on veé@tupérer la phase solide dispersée
dans un liquide. Si c'est le liquide qui nous ies&e alors on privilégie plutdt la filtration
classique (car avec la filtration buschner, iltpajours un peu de solide qui traverse le filtre).

Pour que la filtration soit efficace il faut quefikre découpé en cercle soit de bon diameétre pour
recouvrir la totalité de I'entonnoir. Penser a uitber avec de I'eau distillée pour bien le coler
fond de I'entonnair.



