L3 Physique Parcours Physique-Chimie 20 Mai 2019

Contréle Terminal de : Compléments de Chimie UE7 - Durée : 1 h 30

Matériel pour écrire et calculatrices autorisés. Téléphones portables éteints et rangés dans les sacs.
Les 2 parties du sujet sont indépendantes

Partie A : étude d’une solution de saccharose

Pour étudier une solution de saccharose S (voir formule ci-dessous), on dispose d'un réfractomeétre (voir photo ci-

dessous). Une goutte de solution est déposée sur'la plaque de I'appareil.

Molécule de Saccharose : Réfractométre Abbe :

A1] Quelles sont les 2 indications directement fournies par le réfractométre ?

A2] L'indice de réfraction lu sur I'appareil pour la solution S est n = 1,3525. Dans le tableau présentant les
propriétés des solutions aqueuses de saccharose {sucrose en anglais) extraite du « Handbook of Chemistry and
Physics » joint en annexe (page 4), les indices de réfraction sont répertoriés dans la géme colonne. A l'aide de ce

tableau, donner le pourcentage massique de S, ainsi que sa concentration en g.L-! et sa concentration en mol. L.

A3] Pour compléter I'étude de la solution S, la mesure du pouvoir rotatoire de la solution & l'aide d'un polarimétre

Laurent est envisagée. A I'aide de la loi de Blot rappelée ci-dessous, calculer le pouvoir rotatoire de la solution 8.

Loi de Biot : an?®® = [a]o®® . L.c
avec [0]p?% : pouvair rotatoire spécifique du saccharose & 298K , D = raie du Sodium ;
| = longueur de cuve en dm et ¢ = concentration de la solution étudiée en g.cm?

On donne [x]v?*® = 66,5°.dm™.g".cm® et 1 =1 dm

Ad] Est-il possible de mesurer le pouvoir rotatoire de chacune des 4 molécules A, B, C et D suivantes ? Justifier la

réponse.
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Partie B : synthése de P'acide 4-oxo-4-phénylbutanoique a partir d’anhydride succinique
et de benzéne

A _ MACK
.
S ECCCE +3 HCl + Al{OH)

Mode opératoire :
Une solution de 2 g d"anhydride succinique dans 40 mL de benzéne est introduite dans un erlen rodé sur lequel

sont adaptés un réfrigérant et une ampoule & addition. En agitant et en refroidissant. par un bain-marie, sont

ajoutés 6 g de chlorure d'aluminium. Le mélange est chauffe a reflux pendant une heure. Aprés refroidissement
par un bain-marie, le milieu est hydrolysé avec de leau glacée puis acidifié par HCL Le mélange est transvasé
dans une ampoule & décanter et l;acide 4-oxo-4-phénylbutanoique est extrait & I'éther. diéthylique. La phase
organique est lavée & I'eau puis extraite par une solution aqueuse de NaOH & 2 moles.L-!. La phase aqueuse est
transférée dans un bécher; aprés ajout d'acide chlorhydrique concentré, Facide 4-oxo-4-phénylbutanocique
" précipite. Aprés filtration sous vide, 2,42 g d'acide 4-oxo-4-phénylbutancique sont isolés et recristallisés dans l'eau.

Aprés séchage, la masse du produit purifié est de 2,15 g.

Les réactifs et solvants : ne pas négliger ces données pour. répondre aux guestions
Benzéne : trés toxique, liquide, miscible a I'éther; insoluble dans I'eau ; d = 0,87
AlCl : composé solide de couleur jaune, se solubilise violemment dans l'eau, peu soluble dans le benzéne.

Anhydride succinigue : composé solide blanc, peu soluble dans Péther, se décompose dans I'eau en acide
succinique.

Acide 4-oxo-4-phénylbutanoique : composé solide blanc, soluble dans le benzéne et 'éther, peu soluble dans I'sau
2 froid mais soluble a chaud. Son sel de sodium présente les solubllités classiques des sels de sodium d'acides
carboxyliques.

Ether digthvlique : liquide peu soluble dans l'eau.
HCI concentré : 37%, densité = 1,18
NaOH 2 moles.L-! : densité = 1,08

On donne les masses atomigues suivantes :
H:1gmol':C:12gmol";O: 16 g.mol' Cl : 35,5 g.mol*; Al:27 g.mol"; Na:23 g.mol
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QUESTIONS

B1] Représenter le tableau suivant sur la copie et le compléter.

Masse (g) ou Masse Molaire Nombre
. Volume (mL) | g.mol! de moles
Antydride succinique 29 | e
Benzéne (d = 0,87) 40mL | s
Chlorure d'aluminium 6g | e
Acide 4-ox0-4-phénylbutanoique brut 242g | e | e
Acide 4-oxo-4-phénylbutanoigue pur 2459 ! e

B2] En détaillant [es calculs, donner :
* le rendement en acide 4-oxo-4-phénylbutanoique brut,
* le rendement en acide 4-oxo-4-phénylbutanoique pur,

* le rendement de la recristallisation,
B3] Pourgoi est-il nécessaire d'exiraire la phase organique par une solution aqueuse de soude?

B4] A partir de soude en pastilles et d'eau, comment préparer 150 mL d'une solution de soude & 2 mole.L" sans
avoir recours a des fioles jaugées ? (On donnera les quantités de soude et d’eau.)

B5] Pourquoi est-il préférable d’utiliser une solution d’acide chlorhydrique concentré et non pas dilué pour faire

précipiter lacide 4-oxo-4-phénylbutancique ?

B6] En supposant un rendement de 100% en acide 4-oxo-4-phénylbutancique, quel volume minimal de solution
d'acide chlorhydrique concentré faut-il ajouter pour faire précipiter I'acide 4-oxo-4-phénylbutanoique ?

B7] Afin de vérifier la pureté de l'acide 4-oxo-4-phénylbutanoique aprés recristallisation, une analyse d'un
échantillon par CCM est réalisée sur une plaque de silice de 5 cm de longueur. Le dépét de I'échantillon est
effectué & 0,5 cm dubordinférieurderla-ptaquesLorsque le front d’élution est & 0,5 cm du bord supérieur, la plaque
est retirée de la cuve. Le rapport frontal Rf de I'acide 4-oxo-4-phénylbutancique est de 0,65 cm.

B7a] A quol correspond le rapport frontal ?

B7b] Représenter la plague en respectant les valeurs données ci-dessus.

B7c] Dans quel solvant peut-on dissoudre I'échantillon ?

B7d] Quel paramétre expérimental doit accompagner la représentation d'une CCM pour que celle-ci soit

valable ?
T.S.V.P.
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ANNEXE

Tableau des propriétés des solutions aqueuses de saccharose (sucrose en anglais)
Extrait du Handbook of Chemistry and Physics :

- 88 SUCROSE, C;H;,0;,

MOLECULAR WEIGHT = 342,30 ::
RELATIVE. SPECIFIC KEFRACTIV!TY- » 1,031 .

0, DO‘?.hy wi. data are the same for all. compounds.
Far Values of,0.00 Wi, % solutions-see Table 1. Acetig
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"9T6% - 218 $1 -33381 0,199 0107 0:057°  1.097 1086 9099
733 249 S88 (13388 - 0229 0,23 0.056 2,012 1099 - B9.75
S 04M 970, 284 V65 133950 0260 0140 0.0 Lizs 12 8.4
< 0,049 - 9669 33 - 73 R3403 6291 056 0.083° .44 LA26 3724
L0064 9637 4.5 S8 RMW 0322 0173 0093, 1,160 ).140 . 86.02
} -~ 0479 9605, 317 288 13418 0354 0.1%0 0,402 L)Y 1134 8479
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0.288- - 537.6 .- -60.6 141 .- 13471 .0.589.. 0317 - .07 - 76,09
' 0.303 9343 63.9 48 1,478 0.625 0336 0.181 74.87
0.335 9276 70.6 164 - 1.)494 0,698 075 0.203 12,42
0.367 9209 774 180 13509 0773 0415 0.225 { 69.99
0.399  9i4.] 84.2 195 13528 - 0850 0457 0,248 - 61.57
0.431 9072 91.0 211 13541 0920 0500 027 .., 1454, 65,19
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