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SYNTHESE DE L'ACIDE BENZOIQUECORRECTION I

[l SYNTHESE DU BENZOATE DE SODIUM

120 mL d'une solution
de permanganate de
potassium ,
(K" +MnOy) a
0,25 mol.L™.

2,0 mL d'alcool benzylique:
Ce¢Hs— CH,OH

Sortie d'eau

Réfrigérant a eau vertical

— Ampoule de coulée avec
120 mL deKMnO , 40,25 mol.L™*

Entrée d'eau

2,0 mL d'alcool benzylique
20 mL de solution de soude2amol.L"
+ agitateur magnétique

Agitateur magnétique
chauffant

Pied élévateur
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ébullition douce du melange Introduction du permanganateFgrmation du solide marron  Fin dintroduction de KMnQ

d'alcool benzylique etde  de potassium par I'ampoule de  gioxyde de manganése et ébullition douce pendz
solution de soude coulée au goutte a goutte 20 min

1) Schéma Iégendé page précédente.
2) On chauffe pour accélérer la réaction car lgtaature est un facteur cinétique.

3) On chauffe a reflux, car au cours de I'ébullitttes vapeurs se forment. La colonne a reflux pedeeondenser les vapeurs sur les
parois froides. Les gouttes formées retombentugef) vers le mélange réactionnel ce qui permettetédes pertes de matiére dans
l'air environnant.

» En milieu basique, I'équation bilan de la réaceatre I'alcool benzylique et le permanganate dagsaim est:
4 MnQy + 3 GH5-CH,OH = 4 MnQ +3 GHs-COO + OH + 4 H,0

4) Quantités initiales des réactifs introduits:
ne(MnO ) = [MnO,] X V(KMnO,) = 0,25% 120.10° = 3,0.1¢° mol =30 mmol
No(CeHs-CH,OH ) = ux V /M =1,05% 2,0/ 108 = 1,8.18mol =19 mmol

5) Si MnQ, est limitant alors: AMNO;) — 4 %ax= 0 = Xmax=Ng(MNOy,) / 4 =30/ 4 =7,5 mmol
Si GHs-CH,OH est limitant alors: ACsH5-CHOH) — 3 %1ax= 0 = Xmax = No(CsHs-CH,OH) / 3 =19/ 3 = 6,5 mmol
Le réactif limitant est doncE5-CH,OH etXp. = 6,5 mmol.

Remarque: expérimentalement, en fin de réactiandange réactionnel présente une coloration vledt qui est cohérent avec le
fait que l'ion MnQ est en exces.

6) Alcool benzylique: 6Hs-CH,OH  L'alcool benzylique porte une fonctibpdroxyle — OH reliée a un carbortétragonal. Il
s'agit donc d'un alcool (et non d'un phénol). Lebgae fonctionnelC est relié a urseul atome de carboneil s'agit d'unalcool
primaire.

Acide benzoique: §E15-COOH L'acide benzoique porte un growgade carboxylique-COOH . Il s'agit donc d'un
acide carboxylique
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IV PURIFICATION DU BENZOATE DE SODIUM ET FORMATION DE L'ACIDE BENZOIQUE

1) Extraction des ions benzoate du mélange réactioal

Le mélange présente une teinte violacée due au Aprés ajout de quelques mL d'éthanol par
permanganate de potassium en exces l'ampoule de coulée, la colorée violette
disparait: les ions Mnen exces sont rédu
par I'éthanol

Le solide marron de dioxyde de
manganése reste sur le papier filtre.

Filtration du mélange réactionnel sur Aprés seconde filtration sur filtre
filtre buchner buchner
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a) Voir photo

b) Les espéces chimiques contenues dans la plgesgigqure sont les espéces chimiques insolublesilerfzent solubles dans I'eau:
- alcool benzylique restant (éventuellement)

c) Les espéces chimiques que l'on retrouvera @dgpisdse aqueuse sont les especes solubles dans I'ea
- tous les ions: NaK" , HO, et GH:COO ,

cyclohexane Phase
organique
filtrat

Récupération de la phase
aqueuse contenant (entres
autres) les ions benzoates

Récupération du filtrat dans une
ampoule & décanter et ajout de 40
de cyclohexane

d) Le cyclohexane est moins dense que l'eau: 8tdae la phase supérieure tandis que la phasaisgeenstitue la phase inférieure.
Voir photo.

2) Cristallisation de l'acide benzoique

Filtrat placé dans un erlemeyer , le tout dansain b Apres ajout de quelques mL d'acide chlorhydrique
d'eau glacée concentré (5 mol.t) , I'acide benzoique cristallise

a) Au moment de la formation de l'acide benzoigueplace I'erlenmeyer dans un cristallisoir contéi I'eau et des glacons car la
réaction entre l'ion benzoate et I'ion oxoniomeastthermique (forte élévation de température).

b) On rince a I'eau glacée les cristaux car |'abieiezoique est faiblement soluble dans I'eau fra@dedvite ainsi les pertes d'acide
benzoique par dissolution dans l'eau.

c) Diagramme de prédominance du coyf@lgHs-COOH / CgHs-COO):
4,2
]

CgHs-COOH prédomine pKlA CsHs-COO- prédomine

» PH
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En milieu basique (pk 12) , I'espece prédominante est I'ion benz@glté;,-COO

d) Equation bilan de la réaction entre l'acide dhjdrique H;O" + CI') et l'ion benzoat€gHs-COO:
H30+ + C6H5'COO- = C6H5'COOH + Hzo

C.H.COOH
[ 6l 15 ]eq - ileOKA: 10"°=1,6.1¢
H30*]eq[CeH5000] Ka

eq
K > 10° donc la réaction est totale.

K= Qr,eq= I:

e) Quantité et masse d'acide benzoique que I'ait alntenu dans le cas d'une réaction totale senie ge matiere:
Si tous les ions benzoate réagissent alatg:,(CsHs-COOH) = n(CsHs-COO) = 3Xmay = 3% 6,5.10° = 2,0.10% mol
M s réaction totale (CeHs"COOH) = Nyl CeHs-COOH) X M = 2,0.10° X 122 =2,4 g

Récupération de l'acide benzoique aprés filtratiorbiichner. acide benzoique aprés séchage a l'étuve

Pesée de l'acide benzoique synthétisé Etalonnage du banc Kofler avec de I'acide saliogidf,s = 159 °C
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f) Rendement de la réaction de synthese de I'dedeoique: p = 100X Mgy, (CsHs-COOH) / M, i réaction totald CsHs-COOH)
p=100% 1,35/ 2,4=56 %.

3) Identification de I'acide benzoique a partir desa température de fusion

« Identification de l'acide benzoigee déterminant la température de fusion sur bankodler (Tr,s= 122 °C.)
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