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Réactifs — Produits




Synthéses G

Montage de chauffage a reflux

o ) sortie

d'eau

Réfrigérant a boules

o 4mmm arvivée

d'eau

Ballon + mélange réactionnel
Pierre ponce

Chauffe-ballon

Support élévateur

E Vidéo Chauffage a reflux ]



https://www.youtube.com/watch?v=gRBG7RdY00I
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Isolement q

/0 B A Réactifs en excés\ POMV‘C]MOI' et comment ?

® O Autres produits
i Solvant

o Catalyseur

© O Produits de

réactions parasites

® Produit d'intérét

<! [ s'agit maintenant de

di séparer le produit diintérét
des autres espeéces

contenues dans le mélange

Si Solide Si solubilisé ou liquide
. = réactionnel final.
f« | Filtration Extraction ”(
| L sous vide liquide / liquide Ak
. On obtient le -.F‘«‘t;'i
Produit brut j

g



Isolement G

- Filtration sous vide

— sUppart

melange a filtrer

filtre en papier

filtre Buchhner

_Hjoint conigue

fiole &4 vide

- . . .d" -'" .d" . rl r r
v ___.-"' i -"'- _.-"'f .-"' -" _-__.-" & _;" __.-" r
# i ..
/ #; x A rd Vs evier

e Puis séchage en étuve
"/, AP 4 Yy I

Filtration plus rapide
et efficace /\y

Vidéo Filtration sous vide



https://www.youtube.com/watch?v=2XkwYikTxao

Isolement q

Extraction liquide / liquide

@ Mélange en fin de réaction, contenant ['espéce
d'intéret a extraire

@ Solvant extracteur (non miscible avec l'eau et La phase 2 a recueilli
l'espece d'intérét doit y etre plus soluble que dans ['eau) le produit d'intérét et

eventuellement

d'autres espéces

organiques ou autres

impuretés

On laisse décanter et
on récupere les 2
phases séparément



https://www.youtube.com/watch?v=iHk2tV8KwUI

Isolement m

b Lavage
eau
%0 © .. : P{xase orgfwuque' /
® ... O débarrassée des impuretés
X@
I.O X
o Phase Plaase' a’queu'se ayant
|.. . X recuellli les impuretés
® organique
o® X
@
®x s N
@ Produit d'intérét
Agitations .
Dégazages © Autre produit
X Impuretés

- /




Isolement m

Relargage

Eau froide treés

salée

Phase organique contenant
.Q. P .. - la totalité du produit
® 00 d'intérét
: Phase
o organique
@
.. Phase aqueuse sans le
. N produit d'intérét
o \ Phase
® aqueuse
O Agitations O
Dégazages ® Produit d'intérét

© Autre produit




Isolement G

Produit brut

Apres extraction

Apres ¢ liquide/liquide 4
L L : -
avages avages ® Produit d'intérét
Relargage Relargage
o .. .. ° = .. .. ° © Autre produit
O. oo .Q. ou Q. PP .Q. . Traces d'eau
oo © S Solvant extracteur

Evaporateur rotatif

00
30.0.0 ~ Produit b
® Produit brut
® 50 "
e o
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Purification m

Distillation fractionnée

‘ Chauffe-ballon
Distillation fractionnée ‘ Mélange a purifier

—
-

O..Q : .‘.
@ o

@ colonne a distiller

. Thermometre

. Arrivée/Sortie eau

‘ Condenseur
. Eprouvette

‘ Distillat

Elle permet de séparer un mélange de constituants miscibles

L
AW

:

r{"
N LY L]

volatils dont les températures d'ébullition sont tres différentes



Purification

Distillation fractionnée

Température en téte de colonne =

| | T,, du plus volatile (produit d'intérét)

La vapeur en téte de colonne est pure

et ne contient que le produit d'intérét.

Les autres espeéces organiques de
températures d'ébullition plus élevées se
condensent sur les parois de la colonne

Vigreux

Vidéo Distillation fractionnée



https://www.youtube.com/watch?v=iVwT10cV84k

Purification ﬁ

Recristallisation
0
F &%
120/2‘*’;%40
e |
50;% g:’o
g i
Produit brut o Produit pur
<olide Recvristallisé
) . )
O
A chaud, le solvant A froid, seules les
dissout a la fois le impuretés restent
produit d'intéret et dissoutes. Le produit
les impuretés. d'intérét cristallise.

Vidéo Recvristallisation



https://www.youtube.com/watch?v=3wKTiLfnSNs
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ﬂ Transformation chimique

2 Isolement

@ Purification

Qv




Analyse

&

Pourquoi analyser ?

Produit d'intérét supposé pur

P

A N

Vérifier qu'on a bien synthétisé le
produit d'intéret.

Vérifier la pureté

Calculer le rendement

.
J
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K
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Purification
Techniques
Autres

Produit d'intérét : -

. &

Spectroscopie IR / 4

/ Chromatographie
Sur couches minces

Spectroscopie RMN
Mesure d'indice

de réfraction

Mesure de (a
température de

fusion

Banc Kéfler




Purification

A-t-on fabriqué le produit voulu?
Est-il pur?

X : substance obtenue
P : référence voulue

R : réactif limitant

Papier CCM >

Cuve —p

Ligne de dépot

xC

0

A

Eluant >

Chromatographie CCM

Vidéo Chromatographie CCM



https://www.youtube.com/watch?v=XuO9EPJcY7I

Purification q

Chromatographie CCM

A-t-on fabriqué le produit voulu?

Est-il pur?
Front de ['éluant Rapport frontal R,
X : substance obtenue h
.y Vs R —
P : référence voulue —
I H
R : réactif limitant
Papier CCM > W --------- T -------------------------------------------------------------------------- Les taches de X et P sont arrivées
Cuve —p» H a la méme hauteur.
Elles ont méme rapport frontal :
Rf(X) = Rf(P)
l"x hp Donc on a bien fabriqué l'espece P
Ligne de dépst h et elle est pure (1 seule tache
R donnée par le dépot X)
X P R
Eluant >




Purification @

Chromatographie CCM

A-t-on fabriqué le produit voulu?

Est-il pur?
Front de [‘¢luant Rapport frontal R,
X : substance obtenue h
P : référence voulue - Rf —
R : réactif limitant H
Papier CCM B ————,———————————— ... Une tache de X est arrivée a la
Cuve —p méme hauteur que P :
On a bien fabriqué ('espéce P.
A e prm—— Par contre, ['autre tache de X est
arrivée a la méme hauteur que R.
Ligne de dépot On a bien fabrigué P, malis il
n'est pas pur puisqu'il reste du
\ réactif R.
X P R
Eluant >




Purification

Rendement

l d A AN 7 l/ 7
N (OU Mg . ) S'Obtient grdce a une donnée de ['énoncé (m, .., ...)

NW_¥
N (m est obtenue expérimentalement par pesée du produit brut purifié)

effective

j! n,, s'obtient grace a un tableau d'avancement

Etat initial
=0 n, n, ® O
Etat interm
n, - X n, - X X X
X
Etat final . X X
hypotheses e i
xzxmax =
‘ = nmax




Synthéses m

Réactifs Conclusion

et solvant

étape 1

Transformation

Chauffage a

veflux chimique

Produit intéret

+ autres especes

___ % Extraction lig/li éta e 2
Filtration sous T‘ﬂ raction st p
vide |I i Lavages [solement
jm,: -~ Relargage
Produit intéret G
i istilla in raonnée )
‘ S ) < Etape 3

+ Impuretés
Purification

Produit intéret

Recristallisation Distillation fractionnée

Rendement
Etape 4
Analyse

_ m effective

' Spectroscopie IR
p= Y

Indice de

—

JBamc Kofler

m

max

Chromatographie )
grap réfraction

Sur couches minces
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