TP CHIMIE                     SYNTHÈSE D'UNE CÉTONE PAR OXYDATION MÉNAGÉE D'UN ALCOOL

Objectifs.

· Réaliser une synthèse organique

- Suivre un protocole, respecter les consignes (sécurité). utiliser le matériel adapté verrerie, chauffage ... )

- Identifier le produit de la synthèse par chromatographie.

· Réinvestir des connaissances antérieures groupement fonctionnel alcool et oxydoréduction.

Principe de la synthèse.

Le but du TP est la synthèse l'octan‑2‑one en oxydant l'octan‑2‑ol par de l'eau de javel en milieu acide éthanoïque.

L'octan‑2‑one est une phéromone (hormone assurant le rôle d'un messager chimique).

Les réactifs.

L'eau de javel est un mélange équimolaire d'hypochlorite de sodium ( Na+ + ClO- ) ( l'ion hypochlorite CIO- est la base conjuguée de l'acide hypochloreux ClOH ) et de chlorure de sodium, ( Na+ + Cl- ).

En milieu acide éthanoïque, l'espèce qui oxyde l'octan‑2‑ol est l'acide hypochloreux CIOH.

L'octan‑2‑ol est un alcool non ramifié de formule brute C8H18O.

Les couples oxydoréducteurs intervenant au cours de cette transformation sont : 

· ClOH / Cl-
· octan‑2‑one / octan‑2‑ol.

Données physico‑chimiques.

	
	
	Température (°C )  sous 1013 hPa
	Densité
	Solubilité dans l’eau 

	
	M (g.mol-1)
	fusion 
	ébullition 
	d
	

	Octan-2-ol
	
	-32
	180
	0,819
	Légère

	Octan-2-one
	
	-16
	173
	0,819
	Légère


	Matériel élèves
	Matériel :

Une balance au dixième de gramme.

Un support élévateur

Un agitateur magnétique et un turbulent

Supports et noix d'assemblage.

Un thermomètre 



	Verrerie :

Un ballon bicol
Une burette graduée

Un cristallisoir taille adaptée pour bain eau + glace pilée

Une éprouvette graduée de 25 mL. 

Une ampoule à décanter de 250 mL posée sur son support 

Un erlenmeyer de 250 mL

Un bécher.

Pipettes jaugée de 5,00 mL. 

Produits :

Acide acétique pur (manipuler avec gants et lunettes)
Octane‑2‑ol (éviter d'en respirer).
Papier iodoamidonné.

Eau de Javel à 2,6 mol.L-1 (à utiliser avec précaution : gants et lunettes de protection)
Solution saturée d'hydrogénosulfite de sodium (éviter d'en respirer)
Solution saturée de chlorure de sodium.

Solution d'hydrogénocarbonate de sodium à 5%

Sulfate de magnésium ou de sodium anhydre (poudre).

D.N.P.H.


	

	
	Matériel professeur

	
	Prévoir eau glacée, glaçons et eau distillée fraiche. 

Des carrés de papier filtre.




I Mode opératoire.

1 Montage expérimental. 

Réaliser ce montage : 

· Le ballon bicol, placé dans un cristallisoir  contenant un mélange eau + glace pilée
L'ensemble bicol + cristallisoir est posé sur un agitateur magnétique.

· Un thermomètre est fixé à l'un des cols du ballon 

· Une ampoule graduée est adaptée sur l'autre col du ballon et permet de verser lentement l'eau de javel dans le mélange octan‑2ol et acide acétique.

2 Protocole :   Mettre des gants et des lunettes.
        1.Introduire dans le ballon le turbulent et, à l'aide d'éprouvettes graduées, (si possible sous la hotte)


         ‑ 5,0 mL d'octan‑2‑ol, avec une pipette jaugée.


         ‑ 10,0 mL d'acide éthanoïque avec une éprouvette graduée au bureau

        2.Mettre l'agitateur magnétique en fonctionnement (doucement !!!)

        3.Introduire dans la burette graduée 40 mL d'eau de javel à 2,6 mol.L-1.

        4.Lorsque la température est inférieure à 15°C, faire couler l'eau de javel goutte à goutte en veillant à ne pas dépasser la 
           température de 25°C . La durée de cette opération est environ 10 minutes.

        5.Lorsque les 40 mL de Javel ont été versés, enlever le cristallisoir et laisser revenir à la température ambiante tout en
           agitant pendant 15 minutes. Enlever l'ampoule de coulée et la rincer.
        6.La solution doit rester de couleur jaunâtre ce qui prouve que l'eau de javel est en excès par rapport à l'octan‑2‑ol. 
            On peut réaliser le test au papier iodo‑amidonné pour vérifier cet excès (test positif si apparition de couleur violet‑noir ).   

            Si l'eau de javel n'est pas en excès, ajouter quelques mL d'eau de javel dans le mélange réactionnel et vérifier au papier  

            iodo‑amidonné que l'excès est bien réalisé.

        7.En fin de synthèse, remettre l'ampoule de coulée en place et y placer environ 5 mL d'une solution d'hydrogénosulfite de 
           sodium (Na++ HSO3- ). Faire couler goutte à goutte la solution d'hydrogénosulfite de sodium dans le mélange réactionnel 
            jusqu'à décoloration totale de la solution. Contrôler l'opération au papier iodo‑amidonné (test négatif, le papier reste blanc).

3 Lavages de la phase organigue : utilisation d'une ampoule à décanter.

        1.Récupérer le turbulent.

        2.Transvaser le contenu du ballon à l'aide d'un entonnoir dans l'ampoule à décanter, rincer le ballon avec 20 mL d'eau 
            distillée froide et récupérer cette eau de lavage dans l'ampoule à décanter.

        3.Ajouter dans l'ampoule à décanter 50 mL d'une solution aqueuse de chlorure de sodium saturée préalablement refroidie 
           dans le bain eau + glace pilée.

        4.Agiter l'ampoule à décanter et laisser reposer quelques minutes afin de séparer la phase aqueuse et la phase organique.  

            Éliminer la phase aqueuse. La phase organique est peu abondante.

        5.Laver la phase organique avec 50 mL d'une solution d'hydrogénocarbonate de sodium à 5 %, solution préalablement 
            refroidie dans le bain réfrigérant.

        6.Attention au dégagement gazeux !! Lorsque celui‑ci est atténué, agiter l'ampoule à décanter en dégazant l'ampoule  

            plusieurs fois. Laisser reposer et éliminer la phase aqueuse.

        7.Laver une dernière fois la phase organique avec 50 mL d'une solution aqueuse de chlorure de sodium saturée, préalablement 

           refroidie dans le bain réfrigérant. Éliminer la  phase aqueuse et recueillir la phase organique dans un erlenmeyer propre.

4 Obtention de la phase organique.

       1 Séchage de la phase organique 

   Sécher la phase organique avec un sel anhydre comme par exemple du sulfate de magnésium anhydre (ou du sulfate de 
   sodium anhydre). 

      2 Pesée de la phase organique 

a) Laisser décanter et transvaser lentement l'octan‑2‑one dans un bécher préalablement taré. 

b) Déterminer la masse m d'octan‑2‑one synthétisée. 

      3 Caractérisation du groupe carbonyle de la cétone obtenue 

a) Dans un tube à essai, verser environ 2 mL de solution de D.N.P.H.  et y ajouter quelques gouttes d'octan‑2‑ol. Agiter le tube à essai et observer. 

b) Refaire la même opération avec quelques gouttes du liquide organique obtenu au cours de cette synthèse. et comparer au précédent.

II Interprétation.

1 Ecrire les formules développées de l’octan-2-ol et l’octan-2-one.

2 Calculer les quantités d’acide hypochloreux et d’octan-2-ol à l’état initial.

3 Ecrire les demi équations électroniques ainsi que l’équation chimique de la transformation chimique.

4 Dresser un tableau d’avancement de la transformation chimique.

5 Calculer la quantité d’octan-2-one obtenue expérimentalement. 

6 Calculer la valeur théorique obtenue par le tableau d’avancement de la masse d’octan-2-one :

7 Formuler une ou plusieurs hypothèse(s)  sur la différence entre la  masse d’octan-2-one obtenue expérimentalement m et celle obtenue théoriquement par le tableau d’avancement m’.
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