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.1  Les étapes d’'une synthése organique au laborato  ire
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.2 Le calcul d'un rendement
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Il - Quelques techniques de base
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.1 Séparation
a) L’extraction liquide/liquide
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Principe de I'extraction ; calcul du rendement d’ex traction
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b) Le séchage d’ une phase organique

Objectif
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Les principaux agents desséchants
0 !
Sels inorganiques anhydres
Formule de Domai
Nom Ihydrate Efficacité Vitesse Capacité i ame
. ) d’utilisation
prépondérant
Sulfate de MgSO,, 7TH,0 ++ +++ +++ Général
Magnésium (sauf amines)
Suifate Na,SO,, + ++ ++4+ Général
de Sodium 7H,0
Chlorure CaCl,, 2H,0 +++ +++ + Hydrocarbures,
de Calcium Halogénures
Sulfate CaSO,, +++ +++ + Général
de Calcium | 1/2 H,0O
Carbonate Na,CO;, ++ ++ ++ Amines,
de Sodium 10H,O Esters,
. Amides,
Cétones,
Alcools
Carbonate K,CO;, ++ ++ ++ Amines,
de Potassium| 1/2 HO Esters,
Amides,
Cétones,
Alcools
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c) L’évaporation d’ un solvant organique

But
Q &
Montage : I'évaporateur rotatif
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Mode opératoire
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d) La filtration
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A guoi sert ung trospe & eon ?
Les trompes & can permettent de créer un vide particl dans un montage de chimic.
L'eau du robinet, sous pression, s0ue du wobimet
arrive par une tubulure qui se tL
rétrécie (voir figure). Le tube sy a.HcvuJE
s'interrompt et en face, se trouve un . .
tube plus large qui regoit le jet [ | e e

d’cau. 11 se produit au niveau de
Pinterruption du tube un effet
d’aspiration (voir loi de Bernoulli
sur les écoulements de fluides cf
cours de mécanique des fluides spé
PC).

tvate

Le vide limite stteint est égale & la pression dc vapeur saturante de 'eau 4 Ia
température & laquelle on travaille (15 mm de Hg 4 15°C).

Remarque importante : il faut toujours débrancher le tuyau reliant la trompe 4 eau su montage avant de
fermer le robinet d’cau, afin d’éviter les « retours d’eau » dans le montage. En effet, si on ferme le
robinet d’arrivée d'eau, cela provoque un retour d’eau dans le montage par aspiration vers les zones de
dépression.

Cette technigue est utilisée powr séparer un liquide d’un solide (en général c’est le solide que
’on soxhaite récupérer). Ce mode de filtration silise la dépression créde par une trompe & eau dans
la fiole, sous le filtre, powr accélérer la séparation entre la phase liquide et la phase solide.

Le montage comporte une fiole 4 filtration (ou
fiole 4 vide) accrochée sur un support grice 4 une
pince et raccordée 4 une trompe & esu par

I'intermédiaire d’un tuysu 4 vide (tuyau épais). La
fiole est surmontée d’un buchner (entonnoir en
plastique ou en porcelaine présentant un tamis & gros
trous, celui-ci doit ére recouvert d’un ou plusieurs
filtres) ou d’un fritté (entonnoir en verre contenant
une partic filtrante:le frité. Ce systéme évite
Pemploi de filtre),

L'étanchéité entre Ia fiole et le buchner (ou le
fritté) est réalisée grice 3 un cdne ea caoutchouc Bichner Frites

jouant le rdle de joint (quelquefois, le buchner
transpercera un bouchon en caoutchouc percé ce qui
évite I’emploi d’un joint).



Montage : le montage A réaliser figure ci-dessous ;

Comment procéder ?
réaliser le montage ci-dessus,
si vous utilisez un filtre buchner, introduire deux filtres et les mouiller avec le solvant
spproprié (permet d’ obtenir une bonne adhérence des filtres sur entonnoir),
faire couler le contenu de I’erienmeyer (ou du bécher) dans fe buchner (solide + liquide).
Le liquide ne doit jamais arriver & plus de 1 cm du bord supérieur du buchner,
ouvrir le robinet d’eau pour créer un vide dans la fiole,
laver Ierienmeyer avec un peu de solvant de fagon & récupérer la totalité du solide dans le
buchner (dans la fiole, on récupére le liquide appel¢ filtrat),
laver le solide. Pour cela « casser le vide » en débranchant le tuyau entre Ia fiole ot Ia
trompe & eau. Ajouter quelques millilitres de solvant « froid » et, & I’aide d’une spatule
triturer le solide. Rétablir le vide afin d’ aspirer le solvant recouvrant le solide,
essorer le solide en éliminant le maximum de solvant en pressant le solide & laide d’un
objet & fond plat,
recueillir le solide dans une coupelle préalablement tarée, placer I'ensemble & I’étuve (de
fagon & sécher le solide), veiller & ce que celle-ci soit & une température inférieure de 20°C
environ par rapport & la température de fusion du solide obtenu.

Enfin, déterminer la quantité de solide obtenu, prendre une température de fusion.

1.2  Purification par recristallisation
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Remarques

1.3 Analyse

: mesure d’'un point de fusion g race au banc Kofler

Lorsqu’on obtient a ia fin d'une synthéss un composé solide, une des méthodes les
plus utilisée pour caractériser le solide ainsi que sa pureté est la détermination de sa
température de fusion que I'on peut ainsi comparer avec celle trouvé dans la

littérature pour la méme substance. On utilise pour cela yn banc Kofier. |

Intérit
La température de fusion est un critére de pureté d’une substance. En effet, la présence
d’impuretés dans un prodult & pour conséquences d’abaisser sa température de fusion.

Description de 1l’'appareil

Cet appareil est constitué d’une plaque métallique (P) chauffée électriquement de maniére & produire

un gradient de température (la température augmente de droite & gauche et varie de 40°C a 250°C).

afin d’étre fiable, on ne pourra entreprendre la détermination d’une température de fusion qu’aprés

avoir :

o branché une heure avant I’appareil pour que I’équilibre du gradient thermique soit atteint

o étalonné I’appareil avec une substance de référence dont la température de fusion est parfaitement
connue.

Aftention ; ces substances étalons sont trés cofiteuses il convient de les manipuler avec précaution et

de ne pas les souiller avec des impuretés et d’en utiliser trés peu.

Réalisation pratique

o On choisit la substance étalon qui a la tempémture de fusion Ia plus proche de la substance &
analyser

o On dépose quelques cristaux étalons sur le banc Kofler complétement & droite (zone la plus froide)
et, 4 I'aide, d’une spatule, on pousse ces cristaux lentement vers la gauche (zone la plus chaude).

e On repére I'endroit ol il y a passage de 1'état solide & I'état liquide pour cette substance. On
déplace alors le curseur (C) le long de I'échelie de teile sorte que I'index 1 se trouve exactement
sur Ia limite entre la partie fondue et la partie non fondue.

e On déplace alors I’index 2 de facon & ce qu’il indique la température de fusion de la substance
étalon.

® Nettoyer le banc & I'aide d’un coton imbibé d'éthano! ou d’acétone de la zone & plus chsude vers
la zone la plus froide (et jamais I’inverse sinon risque de carbonisation).

o On dépose quelques cristaux de ia substance dont on souhaite déterminer la température de fusion.
On les déplace & I'aide d’une petite spatule jusqu’a fusion du solide, on déplace I’index 1 et on lit
1a température de fusion avec 'index 2.

¢  Onn’oublie pas de nettoyer le banc comme précédemment.

o on commence par déposer quelques cristaux de 1’échantillon sur le banc, A I’aide de I'index 1 et 2,
on lit la température approximative de fusion

¢ On choisit I'étalon le plus proche de cette température de fusion

*  On étalonne le banc comme dans Ia partie {

¢ On détermina la température de fusion de I’échantilion comme en 1.



o lesolide dégage deo la fumée : il y 8 décomposition thermique ; éviter de respirer ces vapeurs

ct brillant ; il restait du solvant ; le

. solide fond puis se solidifie de nouveau en perdant s0n gspec
solide n’était pas complétement sec. La seconde fusion est la bonne.

lll - Extraction acido -basique : séparation de
I'acide benzoique et du 2 -naphtol

1.1 L’objectif
: 3) IR *
& 3 &)
P
P V4
P, —
IR * &
VW XQ VW ‘Qa 3 )
Yoo QX] Yoo bl Yed €€]
| @ K
IR $ 2Q SBKBIgAgN  * $
2Q OBKBRAS
0
IR *

lll.2 Expériences préliminaires avec l'acide benzoique
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[11.3 Le principe de la séparation de I'acide benzo ique et du 2-naphtol
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lll.4 Mode opératoire
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a) Extraction du benzoate de sodium
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b) Obtention du 2-naphtol
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c) Obtention de I'acide benzoique
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d) Purification de I'acide benzoique
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e) Analyse du 2-naphtol et de I'acide benzoique par  spectroscopie
infrarouge
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ANNEXE : Spectres infrarouge
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