Chimie organique CHIM 1

TP de chimie n°2 : Synthése organique du 2-méthyl-2-chloropropane

Capacités expérimentales :

* Choisir la verrerie adaptée a la transformation réalisée et aux conditions opératoires mises en
ceuvre.

* Réaliser le ou les montages appropriés et en expliquer le principe et I'intérét.

* Choisir ou justifier I'ordre d’introduction des réactifs.

* Réaliser et réguler une addition au goutte a goutte.

» Utiliser le moyen de chauffage ou de refroidissement adéquat.

* Choisir un moyen approprié pour réguler une éventuelle ébullition.

e Utiliser un réfrigérant a reflux,contréler et réguler le reflux.

* Mettre en ceuvre des méthodes permettant de suivre qualitativement ou quantitativement
I"'avancement de la transformation.

e Choisir ou justifier un protocole de séparation ou de purification d’une espéce chimique, sur la
base de données fournies ou issues d’observations et/ou de mesures.

e Réaliser une extraction liquide-liquide.

* Identifier la nature des phases dans une ampoule a décanter.

* Distinguer extraction et lavage d’une phase.

» Utiliser un montage de distillation.

» Elaborer et mettre en ceuvre un protocole de séparation de deux espéces dissoutes dans une
phase liquide.

e Utiliser un desséchant solide et estimer correctement, par I'observation, la quantité a utiliser.

e Mesurer un indice de réfraction.

e Comparer les données tabulées aux valeurs mesurées et interpréter d’éventuels écarts.

» A partir d’une mesure appropriée, déterminer le rendement d’une synthése, d’une méthode de

séparation.
Données :
densité | Température | Température | Indice de réfraction
de fusion d’ébullition a20°C
2-méthylpropan-2-ol 0.78 25,5°C 83°C 1,3878
2-chloro-2-méthylpropane 0.85 -26°C 51°C 1,3857
I/ Synthése

Le dérivé halogéné est obtenu a partir de I'alcool correspondant par action de I'acide chlorhydrique :

OH + HCI i Cl+ H0

2-méthylpropan-2-ol 2-chloro-2-méthylpropane
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A partir d’un alcool tertiaire cette substitution est relativement rapide et le rendement élevé. On peut
opérer a température ambiante.

Le dérivé halogéné est peu soluble dans I'eau. Sa solubilité dans I'eau est en plus affaiblie par I'utilisation
de chlorure de sodium : la présence des ions Na* et CI" dans la phase aqueuse accroit la polarité de cette
phase et diminue ainsi la solubilité des composés peu polaires (effet de relargage).

Protocole

* Sous la hotte, introduire dans un ballon bicol (ou tricol) équipé d’un réfrigérant a eau et d’une
ampoule de coulée (montage a reflux) :

o 15 mL d’alcool (2-méthylpropan-2-ol) (Selon la valeur de la température ambiante dans la
salle de TP, il peut étre nécessaire de le faire fondre au préalable dans un bain marie d’eau
chaude !)

o environ 3g de chlorure de sodium

* Ajouter ensuite AVEC PRECAUTION grace a I'ampoule de coulée 45 mL d’acide chlorhydrique
concentré et agiter pendant 10 minutes (agitateur magnétique). Le dérivé monohalogéné peu
miscible a I’eau forme une phase différente.

e Séparer les deux phases dans une ampoule a décanter et éliminer la phase aqueuse

Questions
1. Pourquoi le réactif peut-il étre solidifié ?
2. Quel est I'utilité du montage a reflux ? Quel type de réfrigérant utilise-t-on habituellement dans
ce montage ?
3. La phase aqueuse est-elle la phase inférieure ou supérieure ? Comment peut-on le prévoir ?

I/ Lavage
Protocole

* Dans I'ampoule a décanter contenant le dérivé halogéné, ajouter AVEC PRECAUTION 15 mL
d’hydrogénocarbonate de sodium Na*+HCOs; a 5%. Laisser I'ampoule ouverte tant que le
dégagement gazeux est important puis agiter jusqu'a cessation de |'effervescence (éliminer de
temps en temps la surpression a I'aide du robinet). Séparer les phases et conserver la phase
organique.

* Llaver la phase organique avec 15 mL d’eau. Vérifier la neutralité de la phase aqueuse avec un
papier pH. Si nécessaire effectuer un lavage supplémentaire.

Question
4. Quel est le réle du lavage avec HCO; ? Quel gaz se dégage dans 'ampoule ? Ecrire la réaction
expliquant sa formation. Pourrait-on utiliser de la soude pour ce lavage ? Pourquoi ?
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lll/ Séchage de la phase organique

Protocole

e Verser le dérivé halogéné dans un erlenmeyer sec et ajouter du chlorure de calcium (ou du
sulfate de magnésium) anhydre. Agiter doucement. Le chlorure de calcium anhydre absorbe
I'eau présente dans la phase organique. La quantité de chlorure de calcium (ou de sulfate de
magnésium) introduite est suffisante lorsque celui-ci reste pulvérulent (sous forme de poudre
qui se détache du fond de I'erlenmeyer).

e Filtrer (entonnoir + papier filtre plissé) de facon a obtenir le dérivé halogéné dans un ballon sec.

IV/ Distillation et mesure de l'indice de réfraction

Protocole

e Surmonter le ballon sec contenant le dérivé halogéné d’une colonne de Vigreux connectée au
réfrigérant. Ajouter quelques grains de pierre ponce et distiller. Recueillir dans une éprouvette
de 25 mL séche, préalablement tarée, la fraction lorsque la température en haut de la colonne
correspond a la température d’ébullition du dérivé halogéné. Cette température, caractéristique
du produit, constitue un critére de pureté. (En pratique on recueillera la fraction passant entre
48 °C et 51 °C).

e Cesser le chauffage lorsqu’il ne reste plus que quelques mL de liquide dans le ballon (pour ne pas
chauffer le ballon a sec !)

Questions
5. Faire un schéma du montage de distillation en expliquant le role des différents éléments et le
principe de la séparation. Quel est le réle de la pierre ponce ?
6. Peser la quantité de dérivé chloré obtenu et calculer le rendement de la préparation.
7. Mesurer I'indice de réfraction au réfractomeétre d’Abbe et comparer a la valeur de la littérature



