1€ STL-SPCL Chimie et développement durable Fiche d’activité — Séquence 3 : Synthéses chimiques

Séquence3
CH6 Synthese organique

Fiches liées a cette séquence :

» Fiche de synthése Séquence 3, CH 7 réactivité des alcools
» Fiche extraction

» Fiche indice de réfraction

ACTIVITE 1 : Synthése a partir d’un alcool

Le 2-chloro-2-méthylpropane est uneespéce chimique utilisée en chimie comme précurseur dans certaines syntheses.
Il est préparé a partird’un alcool, le 2-méthylpropan-2-ol suivant une réaction de substitution nucléophile.

DOCUMENT 1 : Données physico-chimiques

Tfusian =25°C
Tebutition = 82 °C sous P°
M =74,1g-mol™

2-méthylpropan-2-ol Indice de réfraction : 1,3852 a 25 °C
Inflammable, narcotique,
provoque des irritations par
Pureté : 99 % contact ou inhalation
Miscible a I’eau, I’éthanol, I’éther.

Masse volumique :p = 0,79 g-mL™

M =36,5g-mol™
Masse volumique :p = 1,18 g-mL™*

acide chlorhydrique HCE ] . Corrosif, provoque des
Purete : 24 % bralures aux yeux, vapeurs
Miscible a I'eau. irritantes pour les vois

respiratoires.

chlorure de calcium anhydre CaCt, - i

Provoque une irritation des

yeux
Tfusian =-26 °C
Tebutiition = 52 °C sous P°
M =93,5g-mol™

, Indice de réfraction : 1,3848 a 25 °C Trés inflammable

2-chloro-2-méthylpropane ) o -
Masse volumique :p = 0,847 g-mL™ narcotique a concentration
Pureté : 99 % élevée, provoque des
p iscible 3 I iscible 3 'éthanol irritations par contact ou

eu miscible a I'eau, miscible a I'éthanol et inhalation

a l'éther.
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DOCUMENT 2 : Mécanisme réactionnel
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DOCUMENT 3 : Protocole

Dans un ballon de 250 mL, muni d’un thermometre, d’'une ampoule de coulée, d’un réfrigérant a reflux, et d’un
systéme d’agitation, introduire 15,0 mL de 2-méthylpropan-2-ol. Ajouter10 g de chlorure de calcium CaCt; (s)
anhydre.

Par 'ampoule de coulée, introduire dans le mélange, sous agitation, 30 mL d’acide chlorhydrique concentré.
Laisser le mélange réactionnel sous agitation sans chauffer pendant 30 minutes.

Transvaser le mélange réactionnel dans une ampoule a décanter. Laisser le mélange reposer jusqu’a séparation
des phases.

Eliminer la phase aqueuse.

Laver rapidement la phase organique avec environ 20mL de solution d’hydrogénocarbonate de sodium a 50g-L™.
Laver la phase organique avec 20mL d’eau.

Recueillir la phase organique et la sécher avec du sulfate de magnésium MgSOs (s) anhydre.

Peser le produit obtenu.

Mesure l'indice de réfraction.
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DOCUMENT 4 : Spectres IR
Spectre IR du 2-méthylpropan-2-ol

100

L]

TRRNSBTTRNCE Y

°

N

as00 3000

Spectre IR du produit obtenu

Y
1500
WAVERUNEER o

100

TRRACITRNE IV
@
8

T YT

T
2008
WAVENUREER' )

DOCUMENT 5 : Nombres d’onde ¢ des bandes d'absorption de quelques liaisons

O-H C-H
cencm™ 3300 - 3600 3050 - 2950
Caractéristiques Forte et large Faible et fine

Remarques :

eEtant donné le temps de réaction, le rendement est assez limité (= 20 %).

ePour une manipulation en classe de terminale STL SPCL, il est possible de purifier le liquide brut par distillation

fractionnée.

Fiche de matériel
eMatériel et produits « éléve »

= chauffe ballon (ou agitateur) + olive aimantée
= ballon tricol de 250mL

= réfrigérant a boules adapté au ballon

= éprouvettes graduées de 50 mL et 20 mL

= pipette graduée de 20 mL + propipette

= ampoule de coulée

= pince plate, pince 3 doigts + noix + potence
= support élévateur

= valet

= entonnoir a liquide et entonnoir a solide

= spatule + coupelle de pesée

= thermométre

=  ampoule a décanter et support

= 3 béchers

= 2 flacons a vis

= acide chlorhydrique concentré (30 mL)

= 2-méthylpropan-2-ol (15 mL). Si nécessaire, chauffer
le flacon pour faire fondre le solide.

= solution d’hydrogénocarbonate de sodium a 50 g.L?
(20 mL)

= sulfate de magnésium anhydre

= 10g chlorure de calcium anhydre

eMatériel et produits dans la salle
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= balance = acide chlorhydrique concentré
= papier filtre = 2-méthylpropan-2-ol
= réfractomeétre = solution d’hydrogénocarbonate de sodium a 50 g.L?
= flacons de récupération: solvant organique | * sulfate de magnésium anhydre
halogéné et phase aqueuse = chlorure de calcium anhydre

| Préparation du 2-chloro-2-méthylpropane
1. Indiquer la verrerie a utiliser pour le prélevement des deux liquides.

Il est demandé de prélever 15,0 mL de 2-chloro-2-méthylpropoane. Ce prélevement doit étre précis. Une pipette
graduée ou jaugée peut étre utilisée.

Il est demandé de prélever 30 mL solution d’acide chlorhydrique. Ce prélevement ne nécessite pas une grande
précision. Une éprouvette graduée de 50 mL peut étre utilisée.

Appel n°1 : Justifier votre choix

2. Exploiter le document 2 pour écrire I'équation de la réaction de la synthese.

Réactifs Produits
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3. Justifier que la réaction est une substitution.

Le 2-méthylpropan-2-ol subit une réaction de substitution car le groupement OH lié a un atome de carbone par une
liaison simple est remplacé par un atome de chlore CC.
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4. Indiquer sile chlorure de calcium CaCt; joue le réle d’un catalyseur. Justifier la réponse.
Le chlorure de calcium n’intervient pas dans le mécanisme réactionnel, il n’est donc pas un catalyseur.

5. Mettre en ceuvre le protocole.

6. Justifier 'apparition de deux phases dans le milieu réactionnel.

Alafin de la synthése le ballon contient de I’eau, des ions oxonium HsO*, des ions chlorure Cé-, des ions calcium Ca?*, des
traces de 2-méthylpropan-2-ol et le produit synthétisé le 2-chloro-2-méthylpropane.

D’apreés les données, seul le 2-chloro-2-méthylpropane, liquide a température ambiante, est non miscible avec I'eau.
Le milieu réactionnel est constitué de deux phases :
- une phase aqueuse contenant I'eau et les ions ;

- une phase organique constitué du 2-chloro-2-méthylpropane.

7. Faire un schéma légendé de I'ampoule a décanter en indiquant la composition de chaque phase. Justifier
soigneusement la position des phases.

Phase organique (d~ 0,85) contenant :
- 2-chloro-2-méthylpropane ;

- traces de phase aqueuse.

Phase aqueuse (d~ 1) contenant :
- eau;
L - ions chlorure C€, ions oxonium H3O", ions calcium Ca?*;
- traces de 2- méthylpropan-2-ol

- traces de 2-chloro-2-méthylpropane

Appel n°2 :Présenter votre schéma et le commenter

8. Préciser le réle du sulfate de magnésium anhydre.

Le sulfate de magnésium anhydre permet d’éliminer les traces d’eau contenue dans la phase organique.

Il Conclusion
9. Identifier le réactif limitant.

2-méthylpropan-2-ol C4H100 Acide chlorhydrique

Le 2-méthylpropan-2-ol est un liquide L’acide chlorhydrique HCC est un liquide.

On connait Vet p. On connait Vet p.

Onam=pxV=0,789 gmL*x 15,0 mL=11,84¢g On a Msolution =P XV =1,18 gmL*x30mL=35,4¢

On en déduit n (C4H100) = mopureté On en déduit la masse de chlorure d’hydrogéne HCfest

11,849 x0,995 égale a : muq = MyoitionX pureté =35,4x0,24=850¢g

7 (CaH00)= 7a1gmol-t 0,159 mol On en déduit n(HCE) = =

La quantité de matiere 2-méthylpropan-2-ol introduite est 8509 M

égale 3 0,159 mol. AN : n{HCl)= 365gmol-1 0,23 mol
La quantité de matiere de HCC introduite est égale a 0,23
mol.

., 0,159 mol 0,23 mol
On compare oit n et

1
On constate que 0,159 mol < 0,23 mol, donc le 2-méthylpropan-2-ol est le réactif limitant.

n (C4H100) . n(HCD

10. Calculer le rendement de la synthése.

n(CsH100) n(c‘i{gcn donc n(CsHsCE) = 0,159 mol

D’apreés I’équation on a la relation
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On en déduit que my, = nxM = 0,159 mol x 93,5 g-mol™ = 14,9 g.
La masse théorique de 2-chloro-2-méthylpropane est donc égale a 14,9 g.

La masse de 2-chloro-2-méthylpropane synthétisé est mon: = 2,83 g.
Mmope 2,83

=—=10,19=19%.

Donc le rendement de la synthése est R =
men 14,9

Appel n°3 : présenter vos calculs

11. Discuter de I'intérét de mesurer I'indice de réfraction du produit synthétisé.
Pour estimer la pureté d’un liquide, on peut mesurer son indice de réfraction.
L'incertitude-type de la mesure d’un indice de réfraction au réfractométre d’Abbe est estimée a 0,001.

Dans cette synthese, le réactif (2-méthylpropan-2-ol) a pour indice de réfraction 1,3852 dont la mesure au réfractometre
donne 1,385.

Le produit formé (2-chloro-2-méthylpropane) a pour indice de réfraction 1,3848 dont la mesure au réfractometre donne
1,385.

= Il n’est pas possible de distinguer ces deux espéces par la mesure de leur indice de réfraction. La mesure de I'indice de
réfraction ne permet pas de conclure sur la pureté du liquide.

12. Sur le spectre IR du 2-méthylpropan-2-ol, identifier les bandes d’absorption caractéristiques.

i Bande d'absorptionf_.'
i caractéristique de la ”" o \ o i = —
i liaison O—H dun i

: Bande  d’absorption
: alcool : A
caractéristique de la

liaison C—H

13. D’apreés le spectre IR du produit obtenu, justifier la formation de 2-chloro-2-méthylpropane.

Dans le spectre IR du produit obtenu, la bande d’absorption de la liaison O—H a disparu. Le produit formé peut étre du
2-chloro-2-méthylpropane.



