Questions/Réponses sur les modes opératoires

Il est nécessaire de savoir schématiser et légendan montage a reflux, une distillation fractionnéeune ampoule a décanter, une
filtration sur Buchner (cf : fiche "Principales opérations au laboratoire").

AMRéaction d'estérification : acide + alcool = ester + eau
C'est une transformatidimitée, lente et athermique: il est donc souhaitable de déplacer I'équil{p@ur augmenter le rendement),
et d'augmenter la vitesse de réaction (en jouardesifacteurs cinétiques).
Remarque : pour une réaction d'hydrolyse, il faehlstr adapter les réponses relatives au déplatetiéguilibre.

1.

10.

Pourquoi I'acide (ou l'alcool) a été introduit enxees ?

L'introduction d'un réactif en exces permet de d@égi I'équilibre dans le sens ou il y a consommatioréactif introduit : ici

dans le sens de I'estérification.

Le rendement (calculé par rapport au réactif intioein défaut) est alors augmenté.

Il est aussi possibld'éliminer un des produits de la réaction pour déplacer liéhre :

— l'eau (par un montage de type Dean-Stark),

— ou l'ester au fur et a mesure de sa formatianr @istillation s'il est le composé le plus volgidrmi les produits et réactifs).

Pourquoi introduire de I'acide sulfurique (ou dedcide paratoluénesulfonique APTS) ?

Ces acides catalysent les deux réactions (es#éiificet hydrolyse) et permettent d'atteindre plysdement I'état d'équilibre.

Les deux réactions inverses étant catalyséest'djacide sulfurique ne modifie pas I'état d'éqrel

Pourquoi utiliser un montage a reflux ?

Le montage a reflux permet d'effectuer la transédiom & température élevée (la température d'ébulldu mélange) : la

température étant un facteur cinétique, la vitelgsetaction augmente et I'état d'équilibre esirafpdus rapidement.

Le montage a reflux permet de réaliser la transétion a température élevée sans pertes des camssitdu mélange réactionnel

: les vapeurs sont condensées sur les parois $rdideéfrigérant et retombent dans le ballon.

Quel est le rble de la pierre ponce ?

Elle permet de réguler I'ébullition en favorisaafdrmation de petites bulles.

Pourquoi refroidir le mélange avant les lavages ?

a. Pour limiter les dégagements de vapeurs.

b. L'ajout d'eau lors des lavages pourrait déplaéquilibre dans le sens de I'hydrolyse et détruirpaatie I'ester formé. Baisser
la température (trempe thermique, la températurarefacteur cinétique) permet de bloquer la réacti'hydrolyse.

Quel est le réle du lavage par la solution aquewsechlorure de sodium (N&CI) ?

a. L'acide carboxylique et le catalyseur acide sarg solubles dans I'eau : le lavage permet d'élmoine grande partie de ces
acides.

b. Le chlorure de sodium permet d'augmenter la dedsité@ phase aqueuse et facilite la séparatiodel®s phases.

Quelle est la position relative des deux phases ?

Comparer les densités (ou les masses volumiquda)plase aqueuse et de la phase organique (re¢mdinsité du solvant

organique utilisé). La phase la plus dense eghda@inférieure.

Si I'on ne dispose pas de ces données, ajouteguopsetjouttes d'eau et suivre le trajet de cesagpptiur identifier la phase

aqueuse.

Quel est le réle du lavage par la solution aquewteydrogénocarbonate de sodium (NeHCO;3) ?

Il peut rester un peu d'acide dans la phase orgamjgi est alors éliminé par la réaction acide base

RCOOH + HC@ = RCOO + CO, + H,0 (couples acide/base RCOOH/RCT# CQ,H,O/HCOy).

L'ion carboxylate formé n'est plus soluble en plaganique mais l'est en phase aqueuse.

On peut contréler la neutralisation par mesureldgapier pH).

Quel est le rble du sulfate de magnésium anhydre ?

C'est un desséchant qui permet d'éliminer les éesitraces d'eau sous forme d'hydrate.

Il faut en rajouter jusqu'a ce qu'une partie déaselde magnésium reste sous forme d'une suspefitson

Comment calculer le rendement ?

Il doit étre calculé par rapport au réactif intrédan défaut.

=R éaction de saponification : RCOO-R'+ HO ~=RCOO™ + R'OH
C'est une transformatidante mais totale Il faut ici la aussi augmenter la vitesse dedasformation : cA3.

1.

Dans quel but verse—t—on le mélange final dans ‘@éau salée ?
Les savons sont faiblement solubles dans I'eancetre moins dans I'eau salée.

Leur dissolution n'est pas totale, elle est limitBeOON&sojide ionique) ‘D—@u@? Eﬁé @;j’ RCOO aqueuny* N&' (aqueux)

Une addition de chlorure de sodium déplace I'dop@ldans le sens (2) (il y a déplacement de l'bgeitians le sens ou le réactif
introduit N& est consommé) ce qui permet de faire précipitsal®n relargage

Expliquer le pH basique d'une solution d'eau savoeuse.

Une solution d'eau savonneuse est une solutioati®xylate de sodium (Na RCOO) : Ion sodium est indifférent mais I'ion
carboxylate est une base faible (base conjugu&Cd2OH), ce qui explique le pH basique de la sofutio

Comment récupérer le savon ?

Le savon est un solide ionique, on le récuperdilpation sous vide (filtre de Buchner).



