1ère STL-SPCL Chimie et développement durable	Fiche d’activité – Séquence 3 : Synthèses chimiques
Correction Séquence 3
CH6 Synthèses organiques
Fiches liées à cette séquence :
· Fiche de synthèse Séquence 3
· Fiche Recristallisation
· Fiche Point de fusion
· Fiche Chromatographie
ACTIVITÉ 2 : Synthèse d’une chalcone
Les chalcones sont des composés organiques utilisés en pharmacie pour leurs propriétés anti-inflammatoires. Ils sont synthétisés via une aldo-cétolisation croisée suivie d’une crotonisation. 
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Structure d’une chalcone


La synthèse de chalcones par condensation aldolique a été étudiée par F. Toda à partir de la fin des années 1980. Il a été mis en évidence que l’absence de solvant sur ces réactions conduit à des réactions plus sélectives et plus rapides. De plus, ce protocole sans solvant permet le respect d’un des principes de la chimie verte en limitant le nombre de produits auxiliaires.

Le rendement de la synthèse étudiée dans cette activité est égal à 99 % sans solvant. 
Dans l’éthanol à 50 %, pour le même temps de réaction, le rendement est d’environ 3 %.

I. Protocole opératoire

a. Pictogrammes

	4-méthoxybenzaldéhyde
	/

	4’-méthylacétophénone
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	Hydroxyde de sodium
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	Ether diéthylique
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	Pentane
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	Ethanol à 95%
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Pictogrammes associés aux différents réactifs
	b. Synthèse

▫ Dans un mortier, placer 680 mg de 4-méthoxybenzaldéhyde, 670 mg de 4-méthylacétophénone et 200 mg de soude solide. Broyer le mélange jusqu’à ce que ce dernier se solidifie et se mortelle en petits fragments.
▫  Ajouter 10 mL d’eau distillée et mélanger en veillant à déloger le solide se trouvant sur les parois du mortier.
▫  Filtrer la suspension à l’aide d’un entonnoir à verre fritté (porosité 4).
▫  Rincer le mortier et le pilon avec 5 mL d’eau distillée. 
▫  Laver le solide avec 5 mL d’eau distillée.
▫  Essorer le solide et le sécher sur papier. 

	c. Purification

Recristalliser le produit brut dans l’éthanol à 95 %. 

	d. Analyse

▫  Réaliser une analyse par chromatographie sur couche mince. 
   -  Phase mobile : mélange pentane/éther diéthylique (2/1) 
   -  Phase stationnaire : silice 
▫ Mesurer le point de fusion du produit recristallisé.

II. Questions 

1. Décrire 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.
4. Déterminer le réactif limitant.
Les quantités de matière de réactifs sont dans un premier temps calculés :





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.
La quantité de matière de chalcone théorique formée est égale à la quantité de matière initialement introduite de réactifs :


Donc 
Donc 

Le rendement est défini et calculé à l’aide de la formule suivant : 
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