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| - La synthese chimique

Une synthése est la fabrication d'une espéce chimigue au laboratoire.

La chimie de synthese permet de reproduire des especes chimiques naturelles ou d'en
créer de nouvelles. Ces especes sont souvent mieux adaptées, plus performantes et
moins cheres que celles extraites de la nature.
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Lors d'une synthese il y a une conservation des éléments chimiques

5 CH, CH,

g2 A | A |

EE=s CH,—C_ + H_ CH, CH. 4 CH,—C CH, CH  + H,0
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= acide ethanoique 3-methylbutan-1-ol ethanoate de 3-methylbutyle eau
| _J .- - - - - - —

acide alcool ester eau

carboxylique
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« Rien ne se perd, rien ne se crée : tout se transforme »
Antoine Laurent de Lavoisier (1743-1794)




1 - Transformation chimique

Le produit est formé au cours de I'étape de transformation chimique.

Une augmentation de la température permet, en général, d'accélérer la
reaction.
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Le montage de chauffage a reflux
permet de chauffer le milieu
réactionnel tout en évitant les pertes
de matiere par vaporisation grce au
refrigérant qui liquéfie les vapeurs.
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Ballon

Chauffe-ballon

Prélévement
des réactifs

Support élévateur




Isolement du
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2 - Isolement

Apres la tfransformation chimique, le choix de la méthode a mettre en ceuvre pour
isoler le produit d'intérét dépend de ses proprietés physico-chimiques :

Si le produit d'intérét solide n’est
pas soluble dans le mélange, il est
iSolé par essorage sous pression
reéduite sur enfonnoir BUchner.

Si le produit d'intérét est dissous
dans le mélange, une extraction
liquide-liquide peut étfre réalisée.

Mélange a filtrer
[
. Papier-filtre

" ~__ Entonnoir

Blchner

-»\/ers dlsposmf
d'aspiration

<-— Fiole a vide
- Filtrat

@ Produit d'intérét
X Autres espéces

<— Solvant

0,00
& organique

g Eau

X XOxX®x

=————Ampoule adécanter
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A.lsolement d’'un produit solide
Cas de l'isolement d'un produit solide : I'allantoine

Séparation par filtration
avec un dispositif de
filtration sous vide

Y

Lavage avec un solvant glacé
avec un dispositif

de filtration sous vide

l

Séchage
a I’étuve (appareil clos
destiné a chauffer)

—— Allantoine

+ Traces d'eau
etimpuretés

Eau glacée
e Allantoine
Ellm.nnatlon , + Traces d'eau
des impuretés
Elimination l
des traces —— Allantoine
desolvant brute



B. Isolement d’'un produit liquide

Cas de I'isolement d'un produit liquide : I'éthanoate de benzyle
Milieu — M ¥ Eau

réactionnel

Séparation par extraction Ethanoate

piia ——— de benzyle
liquide-liquide s Tracedian
avec une ampoule a décanter | Solvant: CH,

| CH,COOH
i H*, SO%
! Solvant:HO

: Elimination Ethanoate
Y ,SeCha,ge des traces de benzyle
a l’aide d'un solide anhydre deau Solvant:C_H,

|

Y ;
T Evaporation
Elimination du solvant du solvant : Ethanoate
par évaporation CH, ge benzyle
rut
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3 — Purification

Purifier le produit consiste a éliminer les impuretés encore restantes qui
peuvent éfre soit des réactifs restants soit d’autres produits formes.
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Il Une distillation fractionnée deauroiae i ~
permet de séparer les - % —
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| constituants d'un mélange
 de liquides miscibles ayant EI
- des températures d'ébuliition ¥
. neftement  différentes. Le

' liquide le plus volatil est le chauffe ballon
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Cas de la purification du propan-2-ol :
Température d’ébullition
R . de la propanone : 56 °C
Le propan-2-ol peut éfre obtenu O I

partir de la propanone. Si a la fin de la
synthese, il reste encore quelgues
traces de propanone, on peut les

éliminer par distillation.

Eau de
refroidissement

Isolement du
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En s'élevant dans la colonne a distiller
(colonne de Vigreux), le mélange
s'enrichit en constituant le plus volatfil
. la propanone (T, = 56 °C).

. » Melangede
&1 propanghe ,
7\ etde pr&pan-z-ol A

Propanone

| -
o
w35
£ T
| -

o £
e
vy
| e
©
|_

Le liquide dans le ballon s’enrichit en
constituant le moins volatil : le
propan-2-ol (T, = 82 °C).

—=P Sens décroissant de la température —
/
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4 - Analyse

Lorsque le produit supposé pur est obtenu, il faut vérifier gu’il s’agit bien
de I'espece organique souhaitée et qu'il ne subsiste pas d'impureté.

Isolement du
produit brut

« Pour identifier une espece chimique, il est possible de mesurer ['une de:

- ses caractéristiques physiques (température de fusion, température’
d’'ébullifion, indice de réfraction, masse volumique, ...) et de la
comparer avec les valeurs répertoriees dans des tables de données.

Transformation
chimique

|+ Les méthodes chromatographiques et spectroscopiques sont adaptées;
a I'analyse des especes chimigues solides et liquides.
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Exemples d'analyse :

Pour un solide, on peut mesurer sa température de

fusion.
. > Le banc Kofler permet de mesurer
— 100 }Transmittance T (%) la température de fusion d’un solide.
E= 80- .
S 3 - On peut effectuer une spectroscopie Infrarouge
== - pour identifier les especes chimiques presentent.
20" Ligne de front
! O PN T D
s 3 4000 3000 2000 1500 :
o E ~
E % La solution . . - L’espéf:e- h 1
o contenant l'espéce sy n.thetl.see
= naturelle est un estidentique
° ° . . al'espéce
La chromatographie sur couche mince ::;;;'zgﬁe;;{;'i[:mJ LA naturelle car
les deux taches
(CCM)  permet  la  separation et luche sont stutes la
£ o 'idenfification des especes chimiques e P
5 5 présentes dans un mélange. Pour un éluant A—— Crem——
S 8 donne, une espece chimique migre de Ia contenaneliespace | ——%——p——#——| contenant
- méme facon, qu’elle soit pure ou impure. A 8 [loynthetisee

( Ligne de dépét )




Il - Le rendement

Le rendemen’r n de la synthese est le quotient de la quantité n, de produit
P effectivement obtenue par la quantité maximale N, o’r’rendue

I peut s'exprimer en pourcent.

Isolement du
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ny

n:

n est une quantité de matiere (en mol) et n le rendement (sans unité).

Nmax
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Plusieurs raisons peuvent expliquer un rendement faible :

« La totalité du réactif limitant n'a pas été consommeée ;

 Le refroidissement n'a pas permis a tout le solide de précipiter ;
» Des pertes de produit ont eu lieu lors des manipulations ;

« Laréaction n'est pas totale, efc.
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Exemple : Synthese de I'indigo.

L'indigo, noté |, de masse molaire M, = 262 g.mol!, est une espece issue de l'indigofier. Il est utilisé comme
colorant pour les teintures. Il peut étre synthétisé a partir de 2-nitrobenzaldéhyde A et de propanone B, selon
la réaction d’équation : 2A+2B+20OH —1+2CH;CO, + 4H,0

Protocole : dissoudre un échantillon de A de masse m, = 500 mg (3,30 mmol) dans un échanfillon de B de
volume Vg = 20,0mL (270 mmol) et d’eau de volume V_,, = 17 mL.

Ajouter 2,5 mL de solution d’hydroxyde de sodium (Na*(aq), HO-(aq)) de concenfration en quantité de 2,00
mol.L! (soit 5,00 mmol d'ion HO). Un produit solide de couleur bleue est obtenu en suspension dans le solvant.

La synthese de l'indigo permet d'obtenir une masse Mmg,, = 375 mg. Calculer le rendement de la synthése

réalisée ?

Un tabloau d avancement /ae/c/r(et do determiner Ca 7«&/{5/3@' de /&Ma/«/b‘ [ dans {etat f/}m/ en &%M@a/(b‘ D reaction a/(/'yae
et mz/(@ﬁ/‘mt/wr totale :

Equation 2A + 2B + 20# — [+ 20000; + 44D
Etat Avancement Quantité de matiere
(uitiad v =0 3,30 270 50 0 0 -
fial v=x_ |330-2x | 270-2x, | 50-2x, > 2 -




S

)i

— =1,65 l;
> mmo
n .
Bl — 135 mmol ;
2
n — =
0; L= 2,50 mmol ;

Le m’aat/f A a la /ﬂ/a@ pelite vabear, done A est le reac t/f lmitant et % . =17,65 nmot,

Isolement du
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A étant te réactif linitant : 3,30 - 25 = 0, done Xy, = 3'2ﬂ = 1,65 mmol.
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La masse mavinate de produt atbends eS| Mgy =y X My = Xpmax X M; = 1,65 X 1073 x 262 = 0,432 g,

Lo rendement est 1 = n":exp = g’izz =0,87¢0 87 %
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