LC 10 : Séparations,
purifications, controles de
purete

Niveau : lycée

Prérequis : Réactions acido-basiques, solubilité, interactions de Van der
Waals, CCM






Réaction de Cannizzaro

‘O OH 0
_ o
2 (aq)+ HO(aq) — (aq) + (aq)
Benzaldéhyde Alcool benzylique Benzoate (Base

conjuguée de l'acide
benzoique)






Me

ange réactionnel

* Especes présentes :

* Benzoate

* Alcool benzylique

* Benzaldéhyde (un peu)






Extraction liguide-liquide : principe

B Extraction d’une phase aqueuse avec un solvant organique

il
8,08 U» Solvant organique
X®X @

Eau

® Espéece chimique d'intérét

X Espece chimique dont
on souhaite se débarraser

Physque chimie

enseignement de

spécialité, Premiere

énérale, Nathan



Extraction liquide-liquide : savoir dessiner

| ® Produit d'intérét
X Autres especes
Ampoule a décanter ﬁ‘ Physque chimie
N4 V4 organique spécialité, Premiere
générale, Nathan
™ Eau

X X Ox X ®x

A Schématisation attendue du montage



Extraction liquide-liguide : expérience




Extraction liguide-liquide : expérience

O

Alcool O)J\o
benzylique
dans I'éther Benzoate
(phas.e dans l'eau
organique) (phase
OH
aqueuse)




Extraction liguide-liquide : protocole

Techniques
expérimentales
en chimie,
Dunod







Phase agqueuse obtenue apres acidification

OH

acide
oenzoligue a

reste |'eau






Filtration : schémas

<+ Entonnoir
Blchner

=l Aspiration

Fiole a vide

A Filtration avec un entonnoir Biichner

Physque chimie
enseignement de
spécialité, Premiere
générale, Nathan

/—Melange a filtrer
___— Papier-filtre

\ Sole perforée _

\ ("~ Entonnoir

Buchner

= \/ers dispositif
d'aspiration
<— Fiole a vide
Filtrat

A Schématisation attendue du montage



Filtration : expérience

Acide Entonnoir
benzoique blchner
filtré

0

OH







Solide apres filtration

O

Est-ce uniquement O)J\
OH

Ou reste-t-il ‘O OH




Chromatographie sur couche mince

Légende :

A : Benzaldéhyde

B : Alcool benzyllique

C : Acide benzoique

S: Solide apres filtration

Lighe de dépot - @ g



Chromatographie sur couche mince

Front de I’'éluant -

Légende : &
A : Benzaldéhyde

B : Alcool benzyllique

C : Acide benzoique

S: Solide apres filtration ®




Chromatographie sur couche mince

Front de I’'éluant -

Légende : &
A : Benzaldéhyde

B : Alcool benzyllique

C : Acide benzoique

S: Solide apres filtration ®

Solide impur!






Recristallisation

réfrigérant
aeau

(composé d'intérét
+

impuretés)
solubilisés a chaud

ampoule
d'addition
isobare

solvant de
recristallisation

solubilisation
a chaud

Avant recristallisation :
composé d'intérét ()
et impuretés (%) solides

\

Précipitation du
composé d'intérét (3¢) a froid ;
(les impuretés (&) restent en solution)

Montage de recristallisation. === : Fixations fermes. o : Fixations laches. * : Clips de

sécurité.

Issu de
Techniques
expérimentale
s en chimie,
Dunod




Recristallisation : expérience

Dans le ballon :

') OH

OH

@)




Recristallisation : expérience

Eau (solvant)

Acide
benzoique
dissout a
chaud




Recristallisation : expérience

Acide
benzoique
dissout a
chaud




Acide
benzoique
peu soluble
a froid,
recristallise
pur

Recristallisation : expérience







