1ère STL – SPCL et Chimie développement durable		Fiche d’activités - Séquence 6 : Synthèses organiques
Document Professeur Séquence n°6
ACTIVITÉ 1 : Oxydation d’un alcool
Description de l’activité :
	Fiche(s) de synthèse mobilisée(s)
	· fiche de synthèse Séquence 6

	Type d’activité
	· activité expérimentale

	Conditions de mise en œuvre 
	· demi-groupe au laboratoire

	Matériel et produits utilisés
	· 1,0 mL de butan-1-ol par élève
· 1,0 mL de butan-2-ol par élève
· 1,0 mL de 2-méthyl-propan-2-ol par élève
· 1 plaque chauffante
· 1 cristallisoir
· 3,0  mL de permanganate de potassium par élève
· 3,0 mL de 2,4-DNPH par élève
· 3,0 mL de réactif de Tollens par élève

	Place dans la séquence
	· en cours de séquence

	Capacités mises en œuvre dans cette activité
	
REA
Réaliser l’oxydation d’un alcool dans le cadre d’une synthèse.




Éléments de réponses, démarche attendue, éventuels résultats expérimentaux :

Réalisation expérimentale

1. Réaliser le protocole opératoire suivant.

II. Observations
 
2. A partir de vos observations expérimentales, compléter la quatrième colonne du tableau ci-dessous :
	Classe de l’alcool
	Nom de l’alcool
	Représentation topologique
	Réaction produite ?  
(oui ou non)
	Si oui, produit formé ? 
(aldéhyde, cétone ou autre)

	Alcool primaire
	butan-1-ol
	[image: ]
	Oui
	Acide carboxylique

	Alcool secondaire
	butan-2-ol
	[image: ]
	Oui
	Cétone

	Alcool tertiaire
	2-méthylpropan-2-ol
	[image: ]
	Non
	/




III. Analyses

3. Réaliser les tests analytiques suivants.
4. Compléter la dernière colonne du tableau.

Voir tableau précédent.

5. Quel type de transformations subissent les alcools primaires et secondaires en présence de permanganate depotassium acidifié à chaud ?

Les alcools primaires et secondaires sont oxydés en présence de permanganate de potassium, en aldéhyde, en cétone ou en acide carboxylique.

6. Ecrire les équations bilans de ces transformations (le réducteur associé à l’ion permanganate est l’ion manganèse (II) Mn 2+).

Les équations associées sont les suivantes :

Pour le butan-1-ol

( H3C-CH2-CH2-CH2-OH + H2O = H3C-CH2-CH2-C(O)OH + 4 H+ + 4 e- ) x 5
( MnO4- + 8 H+ + 5 e-  = Mn2+ + 4 H2O ) x 4
——————————————————————————————————————

5 H3C-CH2-CH2-CH2-OH + 4 MnO4- + 12 H+ = 4 Mn2+ + 5 H3C-CH2-CH2-C(O)OH + 11 H2O

Pour le butan-2-ol

2MnO4- +6H++5CH3-CHOH-CH2-CH3 =  2Mn2+ +8H2O+5CH3-CO-CH2-CH3

Pour le 2-méthylpropan-2-ol

Le 2-méthylpropan-2-ol est un alcool tertiaire donc il ne s'oxyde pas.

Document Professeur Séquence n°6
ACTIVITÉ 2 : Synthèse d’une chalcone
Description de l’activité :
	Fiche(s) de synthèse mobilisée(s)
	· fiche de synthèse Séquence 6

	Type d’activité
	· activité expérimentale

	Conditions de mise en œuvre 
	· demi-groupe au laboratoire

	Matériel et produits utilisés
	· un mortier et un pilon
· 680 mg de 4-méthoxybenzaldéhyde par élève
· 670 mg de 4-méthylacétophénone par élève
· 200 mg de NaOH solide par élève
· 15 mL d’éthanol à 95 %
· Un mélange pentane/éther (2/1)
· Eau distillée
· Entonnoir
· Bécher
· Un dispositif pour filtration sur büchner + 1 tapon
· Des plaques CCM et des capillaires
· 1 lampe UV

	Place dans la séquence
	· en cours de séquence

	Capacités mises en œuvre dans cette activité
	
ROC
Reconnaîtreles réactions d’aldolisation, de crotonisation, d’estérification et d’hydrolyse.

REA
Réaliserune synthèse mettant en œuvre une aldolisation.
Réaliserune synthèse mettant une réduction de cétone.
Réaliser une recristallisation.

VAL
Déterminer, à l’aide d’un tableau d’avancement, le réactif limitant dans une réaction de synthèse et en déduire le rendement de la synthèse.




Éléments de réponses, démarche attendue, éventuels résultats expérimentaux :

Questions :
1. Que peut-on dire de l’aspect du solide synthétisé avant et après recristallisation ? 

Le solide synthétisé est jaune. Avant recristallisation, l’aspect du solide synthétisé est pâteux ; après recristallisation, des cristaux jaune brillants sont obtenus.

2. Analyser les résultats obtenus en CCM.
3. Ecrire l’équation de la réaction.

L’équation de la réaction est :[image: ]






4. Déterminer le réactif limitant.

Les quantités de matière de réactifs sont dans un premier temps calculés :[image: ]











Les réactifs ont donc quasiment été introduits en proportions stœchiométriques.

5. Calculer le rendement de la réaction. Le comparer avec le rendement publié dans la littérature.[image: ]
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ACTIVITÉ 3 : Synthèse du m-nitrobenzoate de méthyle

Description de l’activité :
	Fiche(s) de synthèse mobilisée(s)
	· fiche de synthèse Séquence 6

	Type d’activité
	· activité expérimentale

	Conditions de mise en œuvre 
	· demi-groupe au laboratoire

	Matériel et produits utilisés
	· 1 ballon tricol
· 1 chauffe ballon
· 1 agitateur magnétique
· 1 réfrigérant
· 1 ampoule de coulée
· 20 mL d’acide sulfurique concentré par élève
· 10 mL de benzoate de méthyle par élève
· 16 mL d’acide sulfurique concentré par élève
· 16 mL d’acide nitrique concentré par élève
· Une solution d’hydrogénocarbonate de sodium

	Place dans la séquence
	· en cours de séquence

	Capacités mises en œuvre dans cette activité
	
ANA
Distinguer les différents types de réaction parmi les additions, éliminations, substitutions, oxydations, réductions et acide-base.
Identifierles sites électrophiles ou nucléophiles des différents réactifs.

REA
Réaliserune synthèse mettant en œuvre une réaction de substitution électrophile aromatique.




Éléments de réponses, démarche attendue, éventuels résultats expérimentaux :

II.  Questions

L’ion nitronium NO2+ est-il nucléophile ou électrophile ?

Cet ion se comporte comme un électrophile car il est déficient en électrons.

La réaction est-elle une élimination, une substitution ou une addition ?

C’est une réaction de substitution électrophile aromatique.

Quel est le rôle de l’acide sulfurique ?

L’acide sulfurique joue le rôle de catalyseur de la réaction.

Pourquoi lave-t-on le solide brut avec une solution d’hydrogénocarbonate de sodium ?

Le lavage à l’hydrogénocarbonate de sodium sert à enlever les traces d’acide restantes.

Quel est le principe de la recristallisation dans le méthanol ?

La recristallisation permet de purifier un solide. Pour cela, le produit à purifier doit être soluble à chaud dans le solvant de recristallisation mais pas à froid ; les impuretés doivent être solubles à chaud et à froid dans le solvant de recristallisation.

Quelles impuretés élimine-t-on ?

Ici, on élimine donc toutes impuretés solubles à chaud et à froid dans le solvant de recristallisation.

Le produit synthétisé est-il pur ? Argumentez votre réponse à partir de vos résultats expérimentaux.

Pour répondre à cette question, il faut comparer la valeur mesurée pour la température de fusion avec la valeur tabulée en tenant compte de l’incertitude de mesure (plus ou moins 2°C).
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La quantité de matiére de chalcone théorique formée est égale 2 la quantité de matiére initialement introduite de
réactifs :
n(chalcone) = n(4 — méthoxybenzaldéhyde)
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Donc m(chalcone), th = 4,99x10~°x208,0 = 1,02g
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Le rendement est défini et calculé a I'aide de la formule suivant : @ Y
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