TP MA15 PROTOCOLE ET RENDEMENT D’UN SYNTHESE 1 SPE ¢/ - 3 . - -
o ACTIVIVE o Synthése d'un solide e
L'allantoine est trés utilisée en cosmétologie pour ses propriétés [ Choixd=la méthods
. o dcatrisantes et apaisantes. L :g'ﬂx::
Objectifs : ¥ Objectif de I'activité : Comment synthétiser une

Identifier, dans un protocole, les étapes de transformation des réactifs, d’isolement, de
purification et d’analyse (identification, pureté) du produit synthétisé. Justifier, a partir des
propriétés physicochimiques des réactifs et produits, le choix de méthodes d’isolement, de
purification ou d’analyse. Déterminer, a partir d 'un protocole et de données expérimentales,
le rendement d’une synthese. Schématiser des dispositifs expérimentaux des étapes d 'une
synthese et les légender. Mettre en ceuvre un montage a reflux pour synthétiser une espéce
chimique organique. Isoler, purifier et analyser un produit formé

I QUE SAVONS NOUS ?
- Qu’est ce qu’une synthése ?
- Qu’est ce qu'un montage de chauffage a reflux ?
- Quel est I’intérét d’un tel dispositif ?

- Comment identifie t on les espéces formées ?

1 SYNTHESE D’UN SOLIDE

Voir activité 1 du livre

11 SYNTHESE D’UN LIQUIDE

Voir activité 2 du livre

espéce chimique solide

p Equation de la réaction de synthése de Fallantoine

Urée Acide glyoxyligue

¥ ¥

2 CH,ON, (s) + CH,0, (ag) —» C,H 04N, (s) + 2 H,0(£)
b [

Allantoine

Synthése de Fallantoine
Dians un ballon bicol muni d'un réfrigérant i eau,
INTRODUIRE une masse m = 6,9 g d’urée et un volume
V=63 mL d'une solution 5 d'acide glyoxylique i 50 %
e Iase,
AGITER e CHAUFFER jusqu’a Fobtention d’une solution
limpide.
Irrooure lentement 1,5 mib d'acide sulfurigue
concentré dont le role est d’acoélérer la réaction.
Craoser b reflux pendant 30 minutes.

?

SLNE ORI

Eau =

Selution agueuse d'acide glyoxylique
4 50 % en masse : d{solution) = 1,34,

-

Acide sulfurique concentré 4 95% :J = 1,83

Données
Masse molaire  Température Solubilité COMPLEMENT SCENTIFIQUE
Esplcechimique | oy ol | de fusion (°0) dansFean On appelle rendement 1 de la synthése
) e quotient de la quantité i, de produit
Acide ghyoxylique 4,0 5 Tris soluble Peffect ¢ ebternse parla itE
Urée 80,0 13 Triss soluble wainale ,,,, attendie -
Selubilité dans Feau beuillante : n= p
. 15011 .
Al 1551 18 Solubilit dares e froid :
Sg-Lt
Acide sulfuique 98,1 734 Tits sarlubsle
{3 Elaborer et mettre en ceuvre un protocole
[ Mctire en @uwme un protocole REA permettant d'isoler l'allantoine formée.
(1 R:é,aliser la synthése en suivant le protocole [ ————
ERlE= () A partir de la masse d'allantoine obtenue
Faire un schima adaptt REA expérimentalement, calculer le rendement

£ Schématiser et légender le montage expérimental.

| Exploiter des donntes ANA-RAIS
£} Calculer la masse maximale m d'allantaine que
I'on peut obtenir & partir du document ) et des
données fournies dans le protocole.

O Au bout d’un certain temps, on observe
I'apparition d'un solide dans le hallon. Justifier
cette observation en exploitant les données de
solubilité de I'allantoine dans I'eau.

de la synthése.

£) Proposer des modifications du protocale
de la synthése permettant d'augmenter
le rendement.

| Priseniter sous forme appropride COM
) 1dentifier et nommer les différentes étapes
de la synthése d'une espéce chimigue solide.




I'éthanoate de benzyle.

¥ Objectif de I'activité : Comment synthétiser une

espéce chimique liquide ?
Equation de la réaction de synthése

’
CHLOWO + GO0 > Gl 0,0 + C,H1,0,(0
“
Ethanoate de benzyle Acide éthanoique

F‘mmurmem#

- Dans un ballon, ntrooue 10 mL d'alcool benzylique,
28 mL d'anhydride éthanoique, 10 mL de soly
(cycdlohexane) et un barreau aimanté.
Crauvren & reflux pendant 30 min.
mlemian&nnmelymﬁnizrmmum

dium® et Acer Quand
Iedégagmtgamuxcme,vmlemnumdubdbo
dans une ampoule & décanter puis EiMmeR [a phase aqueuse.

Dans 'ampoule i décanter contenant encore la phase
organigue, AOUTER 50 mL d’une solution de chlorure
de sodium saturée®. AGITER puis LAISSER DECANTER.
RéLeErer la phase organique puis ls SE0#R avee du sulfate
de magnésium anhydre. FiLiaek dans un ballon propre
euecafmthmr&upérerquehphueorgmqn

nt le eydoh et Féth

'muﬁmmnmwlhmmmuﬂum
Pisolement. Leur rdle n'est pos dltailld dans coetie activitd.

)

Synthése d'un liquide

La note de téte du jasmin est due a une espéce chimique liquide :

Synthese d'un liquide
Choix des méthodes
d'isolement

et d'analyse
Distillation

¥ Rendement
© Fche9, p 367

* Noter toute remarque pertinente venant compléter
ou justifier le protocole expérimental.

* Noter les observations et les exploiter.

« Présenter l'intégralité des résultats (rendement,
analyses, etc.) et les exploiter.

h Elimination du solvant

Le role du cahier de laboratoire

 Pictogrammes de danger =
Anhydride éthanoique : @ ‘ Alcool benzylique :
Données
Masse molaire Masse volumique Température
| Eptoechimigue LTI Py ébulition T () Solubilites
Anhydride éthanoigque 1021 1,08 140 Beaucoup plus soluble dans Veau
Acide éthanoique 60,1 1,05 18 salée que dans le cydohexane
Aol benzylique 108,1 1,04 205 Beaucoup plus soluble dans le
Exhanoate de benzyle 150,2 1,05 212 | Sociohimttais gua s Vo aife
Cyclohexane 84,2 0,/8 81 Triés peu soluble dans I'eau salée
—w
£ Elaborer un protocole expérimental montrant
[ APP ANA-RASS REA VAL COM | la présence d‘éthanoate de benzyle dans I'huile

£) Toutaulong de la séance, rédiger le cahier
de laboratoire relatif a la synthése (doc. [}).
Expliquer, entre autres, comment le montage {3
permet d'éliminer le solvant.

£} Realiser la synthése de I'ethancate de benzyle
a partir du protocole expéerimental ci-dessus.

essentielle de jasmin. Interpréter les résultats
fournis par le professeur.

@ Présenter, sousformed'un orgamgramme Ies

différentes étapes de la synthése d'une espéce
chimique liquide.




