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Réaction	de	cannizzaro	sur	le	benzaldéhyde	tp	corrigé

Retrouver	tous	les	sujets	résolus	Modérateur	:	moderateur	Laura,	S	Message	par	Laura,	S	»	mar.	14	oct.	2014	20:31	Bonjour,	J'ai	une	préparation	de	TP	à	faire	et	je	suis	bloquée	sur	une	question.	Voici	le	protocole	:	Dans	un	ballon	rôdé	de	100mL,	peser	0,2	moles	de	KOH.	Rajouter	un	barreau	aimanté	ovale	puis	20mL	d'eau	et	agiter	pour	dissoudre	la
potasse.	Ajouter	10mL	de	benzaldéhyde	(densité	de	1,04),	surmonter	le	ballon	du	réfrigérant.	Chauffer	à	reflux	en	continuant	d'agiter	énergiquement.	Laisser	à	reflux	pendant	40	minutes.	On	nous	a	tout	d'abord	demandé	de	poser	l'équation	de	la	réaction.	Je	me	suis	servie	des	réactions	redox	du	benzaldéhyde	avec	l'alcool	benzénique	et	avec	le
benzoate	et	j'ai	obtenu,	en	faisant	la	somme	de	ces	réactions	:	2ArCHO	+	KOH	+	H20	(que	j'ai	ajouté	après	avoir	fait	la	somme)	=	ArCH2OH	+	ArCO2-	(avec	Ar=C6H5).	Ensuite,	on	devait	calculer	les	quantités	de	matières	initiales	de	ces	produits.	J'ai	calculé	celles	de	ArCHO	et	de	H20	en	utilisant	la	formule	:	m	=	p	*	V,	avec	p	en	g.cm^3	et	V	en	mL
(j'ai	remarqué	que	si	je	convertissait	V	en	L	et	p	en	g.dm^3,	j'obtenais	le	même	résultat).	Puis	j'ai	utilisé	n	=	m	/	M.	Puis,	j'ai	calculé	celle	de	KOH	avec	n	=	m	/	M.	Résultats:	100mmol	de	benzhaldéhyde,	200mmol	de	KOH	(j'ai	cependant	un	doute,	je	travaille	généralement	avec	une	plus	petite	quantité	de	catalyseur)	et	1111mmol	de	H20.	La	question
suivante	était	d'identifier	le	réactif	limitant	à	l'aide	d'un	tableau	d'avancement.	Le	réactif	limitant	est	le	benzhaldéhyde	(ce	qui	me	semble	être	logique	sachant	que	c'est,	selon	moi,	le	seul	réactif).	J'obtiens	alors	nf(ArCHO)=0,	nf(KOH)	=	150mmol	et	nf(ArCH2OH)	=	nf(ArCO2-)	=	50mmol.	Puis,	nous	devions	calculer	la	masse	théorique	attendue	pour
chacun	des	produits.	En	me	servant	de	nf	et	de	la	masse	molaire	de	chaque	produit	(M	=	122,12	g/mol	pour	ArCO2-	et	M	=	108,14	g/mol	pour	ArCH2OH.	J'obtiens	:	mth	(ArCO2-)	=	6,1	g	et	mth	(ArCH2OH)	=	5,4	g.	Je	bloque	pour	la	question	suivante.	"Après	extraction,	vous	allez	utiliser	du	HCl	6M	pour	acidifier	la	phase	aqueuse.	Calculer	le	volume
nécessaire	à	la	neutralisation	de	cette	solution.	J'ai	essayé	deux	méthodes,	et	j'obtiens	des	résultats	abbérants	dans	les	deux	cas.	Pour	les	deux	méthodes,	je	suis	partie	du	principe	qu'il	faudrait	autant	de	moles	de	HCl	que	de	KOH	pour	neutraliser	la	solution,	j'ai	donc	posé	n(HCl)=nf(KOH)=150mmol.	Méthode	1	:	V(HCl)=	n/C(HCl)	=	0,15/6	=	0,025L
=	25	mL	Ce	résultat	me	semble	faible.	Méthode	2	:	c1	*	v1	=	c2	*	v2	Pour	HCl	(2)	:	c2	=	6	mol/L	et	on	cherche	V2.	Pour	le	KOH	(1)	:	V(KOH)	=	m(KOH)	/	d(KOH)	=	11,22	/	2,04	=	0,6	mL.	Je	ne	sais	pas	si	je	peux	me	servir	de	la	densité	avec	un	solide.	c1	=	n(KOH)	/	V(KOH)	=	0,15	/	(0,6	*	10^(-3))	=	250	mol/L.	J'ai	déjà	un	gros	problème	car	je	ne	vois
pas	comment	ma	solution	pourrait	être	concentrée	à	250	mol	/	L.	Faut-il	utiliser	le	volume	total	qui	est	de	20	(mL)	+	10	(mL)	+	0,06	(mL)	=	30,6	mL	?	Merci	par	avance.	SoS(3)	Messages	:	2037	Enregistré	le	:	mer.	17	oct.	2007	12:33	Message	par	SoS(3)	»	mar.	14	oct.	2014	22:00	Bonjour	Laura,	Quelques	remarques	,	pourquoi	calculez-vous	la
quantité	de	potasse	qui	est	donnée	?	La	réaction	est	fausse	;	l'eau	n'est	pas	un	réactif	ici	mais	un	solvant.	La	potasse	est	bien	un	réactif.	On	ne	trouve	ps	exactement	100	mmol	pour	le	benzaldéhyde	:	faites	un	calcul	exact.	J	attends	vos	corrections.	Laura,	S	Message	par	Laura,	S	»	mer.	15	oct.	2014	17:37	Bonjour,	Tout	d'abord,	je	vous	remercie	de
votre	réponse.	J'ai	calculé	la	quantité	de	potasse	au	début	car	c'est	une	question	qui	nous	a	été	posée.	J'ai	noté	l'eau	comme	étant	un	solvant,	cependant,	je	pensais	qu'il	fallait	l'ajouter	à	la	réaction	puis	l'indiquer	comme	étant	en	excès.	J'ai	donc	:	2ArCHO	+	KOH	=	ArCH2OH	+	ArCO2-.	En	effet,	j'obtiens	ni(ArCHO)	=	0,098	mmol.	Laura,	S	Message
par	Laura,	S	»	mer.	15	oct.	2014	17:39	Veuillez	m'excuser,	je	voulais	dire	:	ni(ArCHO)	=	0,098	mol	=	98,0	mmol	SoS(3)	Messages	:	2037	Enregistré	le	:	mer.	17	oct.	2007	12:33	Message	par	SoS(3)	»	mer.	15	oct.	2014	17:42	D'accord	pour	la	quantité	de	benzaldéhyde	;	attention	l'équation	que	vous	proposez	n'est	pas	équilibrée	.	j'attends	votre
correction.	Laura,	S	Message	par	Laura,	S	»	mer.	15	oct.	2014	18:29	En	effet,	j'ai	oublié	le	potassium	2ArCHO	+	KOH	=	ArCH2OH	+	ArCo2-	+	K+	Et	comme	les	ions	potassiums	sont	spectateurs,	on	peut	écrire	:	2ArCHO	+	OH	-	=	ArCH2OH	+	ArCO2-	?	SoS(3)	Messages	:	2037	Enregistré	le	:	mer.	17	oct.	2007	12:33	Message	par	SoS(3)	»	mer.	15	oct.
2014	18:34	en	effet	c'et	excellent.	Laura,	S	Message	par	Laura,	S	»	mer.	15	oct.	2014	19:54	Merci	de	votre	aide.	J'ai	donc	avec	cette	nouvelle	ni(HO-)	plus	précise	calculée.	Avec	le	tableau	d'avancement(en	mmol),	j'obtiens	donc:	t	ArCHO	+	OH-	=	ArCH2OH	+	ArCO2-	t0	98	200	0	0	tmax	98-2xmax	200-xmax	xmax	xmax	=0	=151	=49	=49	Calcul	des
masses	théoriques:	ArCOO-	:	mth=	nth	*	M	=	49	*	10^(-3)	*	122,12	=	5,98g	ArCH2OH	:	mth	=	nth	*	M	=	49	*	10^(-3)	*	108,14	=	5,30g	Calculer	le	volume	nécessaire	à	la	neutralisation	de	cette	solution.	Je	suis	bloquée.	Je	sais	seulement	que	n(HCl)=nf(OH-)	car	si	on	veut	neutraliser	cette	solution,	c'est	à	dire	acidifier	la	phase	aqueuse,	il	nous	faut
autant	de	moles.	Mais	je	ne	comprends	pas	ce	qu'il	faut	faire.	SoS(3)	Messages	:	2037	Enregistré	le	:	mer.	17	oct.	2007	12:33	Message	par	SoS(3)	»	mer.	15	oct.	2014	20:56	Alors	vous	avez	deux	masses	à	calculer.	le	deuxième	produit	est	solide	aussi	donc	ce	n'est	pas	ArCO2-	mais	ArCO2K	;	vous	devez	donc	recalculer	la	masse	de	ce	produit.	Votre
raisonnement	était	bon	,	il	vous	faut	neutraliser	HO-	restant	donc	combien	de	mol	de	HCl	sont	necessaires	?	le	reste	est	très	bien.	Laura,	S	Message	par	Laura,	S	»	mer.	15	oct.	2014	21:18	Je	vous	remercie.	Je	pense	avoir	compris,	j'ai	donc:	ArCOOK	:	mth=	nth	*	M	=	49	*	10^(-3)	*	122,12	=	5,98g	J'ai	donc	n(HCl)	=	nf(HO-)	=	151	mmol	Sachant	que	C
=	[HCl]	=	6	mol.L-1,	on	obtient	:	V	=	n(HCl)	/	C	=	(151	*	10^(-3))	/	6	=	0,0252	L	=	25,2	mL	Est-ce	correct?	SoS(3)	Messages	:	2037	Enregistré	le	:	mer.	17	oct.	2007	12:33	Message	par	SoS(3)	»	mer.	15	oct.	2014	21:25	Tout	à	fait	correct	pour	le	volume	d'acide;	par	contre	,	vous	n'avez	pas	modifié	la	masse	molaire	pour	calculer	la	masse	du	solide.
Laura,	S	Message	par	Laura,	S	»	mer.	15	oct.	2014	22:28	M(ArCOOK)	=	160,212	g/mol	mth	=	nth	*	M(ArCOOK)	=	49	*	10^(-3)	*	160,212	=	7,85g.	Je	tiens	à	vous	remercier,	non	seulement	de	m'avoir	répondu	aussi	rapidement,	mais	également	d'avoir	pris	le	temps	de	me	diriger	et	de	vérifier	mes	réponses.	Laura.	SoS(3)	Messages	:	2037	Enregistré
le	:	mer.	17	oct.	2007	12:33	Message	par	SoS(3)	»	jeu.	16	oct.	2014	16:02	C'est	très	bien	;	nous	sommes	là	pour	cela	;	n'hésitez	pas	à	revenir	sur	le	forum.	1	BTS	CHIMISTE	Session	2015	EPREUVE	FONDAMENTALE	DE	CHIMIE	Durée	:	6	heures	Coef.	:	7	SUJET	n	4	-	Pratique	expérimentale	-	AUTOUR	DE	LA	RÉACTION	DE	CANNIZZARO	Le	sujet
comporte	trois	parties	:	la	réaction	de	Cannizzaro	sur	le	benzaldéhyde	puis	l	extraction	du	milieu	réactionnel	afin	d	obtenir	l	alcool	benzylique	d	une	part	et	de	l	acide	benzoïque	d	autre	part.	Ces	deux	dernières	parties	sont	indépendantes.	Les	données	utiles	et	les	spectres	sont	regroupées	à	partir	de	la	page	5	;	la	feuille	de	résultats	est	en	pages	13	et
14.	Il	est	nécessaire	de	commencer	par	la	réaction	de	Cannizzaro	puis	recommandé	de	mener	les	deux	autres	parties	en	parallèle.	La	réaction	de	Cannizzaro	est	la	dismutation	d	un	aldéhyde	dépourvu	d	hydrogène	sur	le	carbone	en	alpha	de	la	fonction	carbonyle,	en	présence	d'une	base	forte	formant	ainsi	un	alcool	et	un	ion	carboxylate.	Elle	tient	son
nom	de	Stanislao	Cannizzaro	qui	l'a	découverte.	Elle	sera	réalisée	ici	à	partir	du	benzaldéhyde.	2	R-CHO	+	HO	=	R-CH	2	OH	+	R-COO	L	alcool	benzylique	ou	phénylméthanol	existe	à	l	état	naturel	dans	plusieurs	plantes	(ylangylang,	jasmin,	styrax)	et	dans	certains	aliments.	Il	possède	des	propriétés	anesthésiques,	analgésiques	et	antiseptiques.	Il	est
utilisé	dans	certains	secteurs	industriels	comme	solvant	(peintures,	encres,	vernis),	plastifiant	et	matière	première	dans	l'industrie	des	parfums.	On	l'emploie	également	dans	le	développement	en	photographie,	en	tant	que	conservateur	de	produits	cosmétiques	et	pharmaceutiques	et	en	tant	qu'additif	alimentaire.	L	acide	benzoïque	est	utilisé	comme
conservateur	et	additif	alimentaire	et	est	naturellement	présent	dans	certaines	plantes	(benjoin,	canneberge,	poudre	de	cacao).	1/14	2	I.	MODE	OPERATOIRE	1.	Réaction	de	Cannizzaro	1.1.	Mise	au	point	des	conditions	de	suivi	de	la	réaction	On	désire	suivre,	par	CCM,	l	avancement	de	la	réaction.	Pour	cela,	on	analyse	des	prélèvements	du	milieu
réactionnel	effectués	toutes	les	vingt	minutes	afin	d	estimer	la	fin	de	la	réaction.	Appel	n	1	:	après	avoir	consulté	les	données	et	annexes	nécessaires,	appeler	l	examinateur	pour	lui	présenter	les	conditions	dans	lesquelles	vous	allez	réaliser	ces	analyses	CCM.	Vous	argumenterez	votre	choix	de	solvant,	d	éluant,	de	nature	des	dépôts	et	de	mode	de
révélation	Réalisation	et	suivi	de	la	réaction	de	Cannizzaro	Dans	un	tricol	de	100	ml	correctement	équipé,	introduire	10	ml	d	eau	et	8,3	g	de	pastilles	de	potasse	(hydroxyde	de	potassium).	Agiter	le	milieu	réactionnel	jusqu	à	dissolution	complète.	Ajouter	rapidement	10	g	de	benzaldéhyde.	Porter	le	mélange	à	reflux	(parfois	difficile	à	apprécier	car	le
milieu	est	très	épais).	20	min	après	le	début	de	reflux	puis	toutes	les	20	min,	prélever	une	goutte	du	milieu	réactionnel	afin	de	l	analyser	par	CCM	après	l	avoir	dilué	dans	1	ml	de	solvant.	Si	le	milieu	réactionnel	est	trop	épais	et	que	l	agitation	devient	impossible,	ajouter	5	ml	d	eau.	Renouveler	l	opération	une	fois	si	nécessaire.	Une	fois	la	réaction
terminée	et	au	maximum	au	bout	de	90	min,	ajouter	environ	20	ml	d	eau	au	milieu	réactionnel	de	manière	à	dissoudre	tout	le	solide.	Refroidir	Etude	du	milieu	réactionnel	A	partir	du	milieu	réactionnel	obtenu,	on	souhaite	obtenir	l	alcool	benzylique	d	une	part	et	l	acide	benzoïque	d	autre	part.	Appel	n	2	:	après	avoir	consulté	les	données	et	annexes
nécessaires	et	décrit	la	composition	du	milieu	réactionnel,	appeler	l	examinateur	pour	lui	exposer	votre	protocole.	On	se	contentera	d	expliquer	comment	isoler	ces	deux	composés,	aucune	explication	sur	leur	purification	ou	identification	n	est	demandée	ici.	Mettre	en	œuvre	le	protocole	validé	par	l	examinateur.	2/14	3	2.	Isolement	de	l	alcool
benzylique	2.1.	Purification	du	produit	brut	A	partir	de	la	phase	organique	obtenue	à	la	fin	du	1.3.,	on	souhaite	extraire	l	alcool	benzylique.	Pour	cela,	appliquer	le	protocole	suivant	:	-	laver	avec	de	l	eau	par	fractions	de	10	ml,	-	sécher	sur	sulfate	de	magnésium	anhydre	puis	filtrer,	-	éliminer	le	solvant,	-	peser	:	soit	m	1	la	masse	de	produit	brut	obtenu
Contrôles	de	pureté	Réaliser	le	spectre	IR	du	produit	brut	obtenu.	Analyser	le	produit	obtenu	par	CPG	(méthode	des	aires	:	le	pourcentage	massique	est	assimilé	au	pourcentage	surfacique)	dans	les	mêmes	conditions	que	celles	des	chromatogrammes	fournis.	Appel	n	3	:	Appeler	l	examinateur	pour	expliquer	s	il	est	utile	ou	non	de	procéder	à	une
purification	du	produit	brut.	3/14	4	3.	Isolement	et	purification	de	l	acide	benzoïque	3.1.	Obtention	du	produit	brut	Acidifier	la	phase	aqueuse	(obtenue	à	la	fin	du	1.3.)	avec	de	l	acide	chlorhydrique	au	½	jusqu	à	ph	proche	de	1.	Refroidir	à	une	température	inférieure	à	10	C.	Filtrer	sur	büchner	l	acide	benzoïque	brut,	laver	à	l	eau	froide.	Peser	:	soit	m
2	la	masse	de	produit	brut	humide	obtenu.	Mettre	à	sécher,	à	l	étuve	à	80	C,	environ	2/3	de	produit	brut	humide	(masse	m	3	)	jusqu	à	masse	constante	(masse	m	3	)	Purification	de	l	acide	benzoïque	par	recristallisation	Appel	n	4	:	après	avoir	consulté	les	données	et	annexes	nécessaires,	appeler	l	examinateur	pour	lui	proposer	un	solvant	ou	mélange
de	solvants	adapté	à	cette	recristallisation.	Recristalliser	le	reste	du	produit	brut	humide	(masse	m	4	).	Noter	le	volume	de	solvant	utilisé.	Sécher	le	produit	pur	à	l	étuve	à	80	C.	Soit	m	4	la	masse	obtenue	Contrôles	de	pureté	Mesurer	la	température	de	fusion	du	produit	pur	obtenu.	Analyser	le	produit	pur	obtenu	par	HPLC	(normalisation	interne)	dans
les	mêmes	conditions	que	celles	du	chromatogramme	fourni.	4/14	5	II.	Questions	Remettre	la	feuille	de	résultats	complétée	avec	votre	copie.	1.	À	propos	de	la	réaction	de	Cannizzaro	1.1.	Déterminer	les	masses	théoriques	m	th,alcool	et	m	th,acide	de	produit	attendu	Exploiter	la	ou	les	plaques	CCM.	Estimer	la	durée	de	la	réaction.	2.	À	propos	de	l
isolement	de	l	alcool	benzylique	2.1.	Indiquer	le	rôle	du	lavage	à	l	eau	Proposer	une	technique	pour	purifier	cet	alcool	brut	Analyser	quantitativement	le	chromatogramme	obtenu	en	CPG	en	utilisant	la	méthode	des	aires	Analyser	le	spectre	de	RMN	du	proton	de	l	alcool	benzylique	En	utilisant	l	analyse	IR,	expliquer	:	-	si	la	synthèse	a	bien	conduit	au
produit	attendu	;	-	s	il	reste	du	benzaldéhyde	Remplir	la	feuille	de	résultats.	3.	À	propos	de	l	isolement	de	l	acide	benzoïque	3.1.	Écrire	les	équations	de	réaction	se	produisant	lors	du	traitement	de	la	phase	aqueuse	par	l	acide	chlorhydrique.	Justifier	la	valeur	de	ph	souhaitée	Expliquer	pourquoi	on	lave	avec	de	l	eau	froide	Commenter	la	température
de	fusion	mesurée	Analyser	qualitativement	et	quantitativement	le	chromatogramme	obtenu	en	HPLC	en	utilisant	la	méthode	de	la	normalisation	interne.	En	déduire	la	pureté	P	de	l	acide	benzoïque.	Compléter	le	tableau	de	la	feuille	de	résultats	Étude	du	spectre	de	masse	de	l	acide	benzoïque	:	-	identifier	le	pic	moléculaire	ainsi	que	l	entité
correspondante.	-	identifier	le	pic	de	base	ainsi	que	l	entité	correspondante.	Remplir	la	feuille	de	résultats.	5/14	6	III.	Données	et	sécurité	Toutes	les	valeurs	de	températures	de	changement	d	état	sont	données	à	p	=	1,013	bar.	1.	Réactifs	et	produits	Nom	Benzaldéhyde	ou	phénylméthanal	Alcool	benzylique	ou	phénylméthanol	Acide	benzoïque	Potasse
solide	Acide	chlorhydrique	au	1/2	Hydrogénocarbonate	de	sodium	Propriétés	physico-chimiques	M	=	106,12	g.mol	-1	T	f	=	-26	C	;	T	éb	=	179	C	d	20	=	4	1,04	;	n	D	=	1,5463	à	20	C	Très	soluble	dans	l	éther,	l	éthanol	;	soluble	dans	l	acétone	et	le	benzène	;	peu	soluble	dans	l	eau.	M	=	108,14	g.mol	-1	T	f	=	-15	C	;	T	éb	=	205	C	d	20	=	4	1,042	;	n	D	=
1,5384	à	20	C	Soluble	dans	l	éther,	l	éthanol,	l	acétone	et	le	benzène	;	peu	soluble	dans	l	eau	(35	g.l	-1	à	20	C).	M	=	122,12	g.mol	-1	T	f	=	122	C	;	T	éb	=	249	C	pk	A	=	4,2	Soluble	dans	l	éther,	l	éthanol,	l	acétone	et	le	benzène.	Solubilité	dans	l	eau	:	2,4	g/l	à	20	C	et	68	g/	/L	à	95	C.	Le	benzoate	de	potassium	est	soluble	dans	l	eau.	M	=	56,11	g.mol	-1
Pureté	:	85	%	M	=	36,5	g.mol	%	en	masse	d	20	4	=	1,098	M	=	84,0	g.mol	-1	pk	A1	(CO	2	/HCO	-	3	)	=	6,4	pk	A2	(HCO	-	3	/CO	2-3	)	=	10,3	Pictogrammes	6/14	7	2.	Solvants	Nom	Propriétés	physico-chimiques	Pictogrammes	M	=	88,11	g.mol	-1	T	éb	=	77,1	C	Acétate	d	éthyle	ou	éthanoate	d	éthyle	Acétone	ou	propanone	Acétonitrile	Benzène	Ethanol	20
d	4	=	0,925	Soluble	dans	l	eau,	l	acétone,	l	éthanol	et	l	éther	M	=	58,08	g.mol	-1	T	éb	=	56	C	20	d	4	=	0,783	Soluble	dans	l	eau,	l	éthanol,	l	éther	et	le	benzène	M	=	41,05	g.mol	-1	T	éb	=	82	C	20	d	4	=	0,777	Soluble	dans	l	eau,	l	acétone,	l	acétate	d	éthyle,	le	benzène,	l	éthanol	et	l	éther	diéthylique.	M	=	78,11	g.mol	-1	T	éb	=	80,1	C	20	d	4	=	0,879
Soluble	dans	l	éthanol	et	l	éther	diéthylique.	M	=	46,07	g.mol	-1	T	éb	=	78,5	C	20	d	4	=	0,789	Soluble	dans	l	eau,	l	acétone	et	l	éther	diéthylique.	Éther	de	pétrole	(mélange	d	alcanes)	Éther	ou	éther	diéthylique	ou	éthoxyéthane	T	éb	=	de	35	à	60	C	Soluble	dans	l	éther,	benzène	et	l	acétate	d	éthyle	M	=	74,12	g.mol	-1	T	éb	=	34,6	C	20	d	4	=	0,714
Soluble	dans	le	benzène,	l	éther	de	pétrole,	l	acétone	et	l	éthanol	Bibliographie	:	Vogel	s,	Textbook	of	Practical	Organic	Chemistry,	fourth	edition,	p	M.Chavanne,	A.Julien,	G.J.Beaudoin,	E.Flamand,	Chimie	Organique	Expérimentale,	p	/14	8	Recherche	d	éluant	en	CCM	Dans	le	tableau	ci-dessous,	ont	été	répertoriés	les	rapports	frontaux	des	trois
composés	analysés	et	élués	avec	des	mélanges	de	composition	variable	en	éther	de	pétrole	et	acétate	d	éthyle	:	%	volumique	R	f	du	R	f	de	R	f	de	éther	de	pétrole	/	acétate	d	éthyle	benzaldéhyde	l	alcool	benzylique	l	acide	benzoïque	90/10	0,50	0,22	0,24	75/25	0,64	0,37	0,41	50/50	0,81	0,62	0,64	25/75	0,88	0,79	0,81	10/90	0,93	0,90	0,91	Spectres	RMN
1	H	de	l	alcool	benzylique	8/14	9	Spectres	IR	du	benzaldéhyde	et	de	l	alcool	benzylique	9/14	10	Méthode	de	la	normalisation	interne	Notations	utilisées	:	Ref:	référence	A	:	surface	be	:	benzaldéhyde	Référence	Concentrations	massiques	ρ	Ref	be	Ref	ac	surfaces	ref	%	A	be	ρ	%	A	ref	ac	Ech	:	échantillon	m	:	masse	ac	:	acide	benzoïque	Echantillon
Concentrations	surfaces	massiques	ρ	%	A	Ech	Ech	be	ρ	%	A	Ech	Ech	ac	be	ac	Détermination	des	coefficients	de	réponse	relatifs	d	un	composé	i	par	rapport	au	benzaldéhyde	Et	Et	ρi	%	Abe	Ki/	be	=	Et	Et	ρ	%	A	Détermination	de	la	pureté	massique	de	l	acide	benzoïque	Ech	Ech	Kac	/	be	%	Aac	%	mac	=	Ech	Ech	K	%	A	+	%	A	ac	/	be	be	ac	i	be	Spectre	de
masse	de	l	acide	benzoïque	Tous	les	spectres	ont	été	tirés	de	10/14	11	SPECTROSCOPIE	INFRA	ROUGE	Table	des	nombres	d	onde	des	vibrations	d'élongation	et	de	déformation	C	tet	:	C	tétragonal	C	tri	:	C	trigonal	>C=	C	di	:	C	digonal	-C	Liaison	Nature	Nombre	d	onde	(cm	-1	Intensité	)	F	:	fort	;	m	:	moyen	;	f	:	faible	O-H	alcool	libre	Elongation	F
(fine)	O-H	alcool	lié	Élongation	F	(large)	N-H	amine	Élongation	bandes	F	(I)	et	1	bande	F(II)	N-H	amide	Élongation	bandes	F	(I)	et	1	bande	F(II)	C	di-h	Élongation	M	ou	f	C	tri-h	Élongation	m	C	tri-h	aromatique	Élongation	m	C	tet-h	Élongation	F	C	tri-h	aldéhyde	Élongation	m	S-H	Élongation	F	;	large	O-H	acide	carboxylique	Élongation	F	à	m	(large)	C	C
alcyne	vrai	Élongation	Disubstitué	f	C	N	nitriles	Élongation	F	ou	m	C=O	anhydride	Élongation	et	bandes	F	C=O	chlorure	d	acide	Élongation	F	C=O	ester	Élongation	F	C=O	aldéhyde	et	cétone	Élongation	F	C=O	acide	carboxylique	Élongation	F	C=O	ion	carboxylate	Élongation	et	bandes	F	C=O	amide	Élongation	F	C=C	Élongation	M	C=C	aromatique
Élongation	Variable	;	3	ou	4	bandes	N=O	(de	NO	2)	Élongation	et	bandes	F	N=N	Élongation	f	;	parfois	invisible	C=N	Élongation	F	ou	m	N-H	amine	ou	amide	F	ou	m	C	tet-h	F	C	tet-h	(CH	3)	F	;	2	bandes	C	tri-h	aldéhyde	f	O-H	F	P=O	Élongation	F	S=O	Élongation	et	bandes	F	C	tet-o-c	tet	(étheroxydes)	Elongation	F	(1250	asym,	1050	sym)	C	tri-oh
(phénols)	Élongation	~1200	C	tet-oh	alcools	Élongation	~1050	(I)	~1100	(II)	~1150	(III)	C	tri-oh	(acides	carboxyliques)	C	tet-co-c	tet	(cétone)	C	tri-o	(ions	carboxylate)	C	tet-o-c	tri	(esters)	C	tri-o-c	tri	(anhydrides)	Élongation	F	;	1	ou	2	bandes	F	F	;	large	m	;	large	m	;	fine	C-N	amide	amine	dérivé	nitré	Élongation	m	m	F	C-C	Élongation	F	C-F	Élongation
F	C	tri-h	de	-HC=CH-	(E)	(Z)	F	m	C	tri-h	aromatique	monosubstitué	et	F	;	2	bandes	C	tri-h	aromatique	o-disubstitué	m-disubstitué	p-disubstitué	et	F	F	et	m	;	2	bandes	F	C	tri-h	aromatique	1,2,3	trisubstitué	1,2,4	trisubstitué	1,3,5	trisubstitué	et	et	et	F	et	m	;	2	bandes	F	et	m	;	2	bandes	F	et	m	;	2	bandes	C	tri-cl	chlorure	d	acide	Élongation	F	C	tet-cl
Élongation	F	C	tet-br	Élongation	F	C	tet-i	Élongation	~500	F	C	di-h	F	N-H	hors	plan	amine	et	amide	large	C	di	N	F	;	fine	11/14	12	SPECTROSCOPIE	DE	RMN	DU	PROTON	Domaines	de	déplacements	chimiques	de	divers	protons.	type	de	proton	δ	en	ppm	type	de	proton	δ	en	ppm	>C(cycle)=CH	2	>C=CH	2	-C=CH-	-C=CH-	(cyclique)	R-C	C-H	Ar-H
>C=CH-CO-	-CH=C-CO-	R-CHO	Ar-CHO	H-CO-O-	H-CO-N<	4,6	5,3	5,1	5,3	3,1	7,0-9,0	5,9	6,8	9,9	9,9	8,0	8,0	-CO-OH	>C=C-OH	PhH	R-OH	Ar-OH	Ar-OH	(avec	liaison	H	intramoléculaire)	R-NH-	Ar-NH	R-CO-NH-	CHCl	3	H	2	O	8,	,2	0,5-5,5	4,0-7,5	5,5-12,5	0,5-3,0	3,0-5,0	5,0-8,5	7,2	5,0	Domaines	de	déplacements	chimiques	des	protons	des	groupes	M
(méthyle	CH	3,	méthylène	CH	2	et	méthyne	CH)	en	α	ou	en	β	de	groupes	caractéristiques.	type	de	proton	δ	en	ppm	type	de	proton	δ	en	ppm	M-CH	2	R	M-C=C	M-C	C	M-Ph	M-F	M-Cl	M-Br	M-I	M-OH	et	M-OR	M-OPh	M-O-CO-R	M-O-CO-Ph	M-CHO	et	M-CO-R	M-CO-Ph	M-CO-OH	et	M-CO-OR	M-CO-NR	2	0,8-1,6	1,6-2,0	1,7-2,8	2,2-2,8	4,2-4,8	3,0-4,0	3,4-
4,1	3,1-4,2	3,2-3,6	3,8-4,6	3,6-5,0	3,8-5,0	2,1-2,6	3,8-5,0	1,8-2,6	1,8-2,2	2,2-3,0	M-C-CH	2	R	M-C-C=C	M-C-C	C	M-C-Ph	M-C-F	M-C-Cl	M-C-Br	M-C-I	M-C-OH	et	M-C-OR	M-C-OPh	M-C-O-CO-R	M-C-O-CO-Ph	M-C-CHO	M-C-CO-R	M-C-CO-Ph	M-C-CO-OR	M-C-CO-NR	2	0,9-1,6	1,0-1,8	1,2-1,8	1,1-1,8	1,5-2,2	1,5-2,0	1,8-1,9	1,7-2,1	1,2-1,8	1,3-2,0	1,3-1,8	1,6-
2,0	1,1-1,7	1,1-1,8	1,1-1,9	1,1-1,9	1,1-1,8	M-C	N	2,2-3,0	M-C-C	N	1,2-2,0	M-NH	2	et	M-NR	2	3,0-3,6	M-C-N	+	R	3	1,4-2,0	M-N	+	R	3	M-NH-CO-R	M-NO	2	M-SH	et	M-SR	3,0-3,8	4,1-4,4	2,1-5,1	M-C-NH-CO-R	M-C-NO	2	M-C-SH	et	M-C-SR	1,1-1,9	1,6-2,5	1,3-1,9	12/14	13	NOM	:	N	POSTE:	FEUILLES	DE	RESULTATS	(à	rendre	avec	la	copie)	CCM	Coller	la
ou	les	plaques	CCM	du	suivi	de	réaction	Alcool	benzylique	Masse	m	1	Rendement	brut	R	1	Aspect	du	produit	brut	Pureté	Rendement	corrigé	R	1	Joindre	le	spectre	IR	et	le	chromatogramme	obtenu	en	CPG.	13/14	14	Acide	benzoïque	Masse	m	2	Masse	m	3	Masse	m	3	Masse	m	4	Masse	m	4	Solvant	utilisé	pour	la	recristallisation	Volume	de	solvant
utilisé	pour	la	recristallisation	Aspect	du	produit	brut	Aspect	du	produit	purifié	Température	de	fusion	Analyse	HPLC	(i	=	be	ou	ac)	HPLC	Benzaldéhyde	:	be	Acide	benzoïque	:	ac	Impureté	éventuelle	K	i/be	Chromatogramme	de	référence	%	Réf	i	Chromatogramme	de	l	échantillon	m	tr	/	min	%	A	Réf	tr	/	min	%	A	Ech	%	m	Ech	i	i	i	Pureté	de	l	acide
benzoïque	dans	l	échantillon	analysé	:	P	=	Rendements	:	Rendement	R	2p	en	produit	pur	Rendement	R	2p	corrigé	en	produit	pur	Joindre	le	chromatogramme	obtenu	en	HPLC.	14/14
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