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Synthèse d’un conservateur alimentaire : l’acide benzoïque
Objectifs :  Réaliser au laboratoire la synthèse d’un additif alimentaire, l’acide benzoïque E 210.

Mettre en œuvre les techniques de chauffage au reflux, filtration sous vide, séchage d’un solide et cristallisation. Calculer un rendement.

Présentation de la démarche

L'acide benzoïque est classé dans la catégorie des conservateurs et figure dans de nombreuses boissons sans alcool de type soda. 

L'oxydation de l'alcool benzylique est lente, un chauffage est nécessaire (chauffage à reflux). Pour éviter une réaction parasite au cours de la synthèse de l'acide benzoïque avec son précurseur, on effectue l'oxydation par le permanganate de potassium, en milieu basique. L'acide benzoïque est donc obtenu sous sa forme basique, à savoir l'ion benzoate ; les ions permanganate en milieu basique sont réduits en dioxyde de manganèse, solide marron de formule MnO2. 

On procèdera ensuite,  à sa purification (élimination de l’excès éventuel du reste de réactifs), puis à la précipitation de l’acide benzoïque en milieu acide (cristallisation). Après séchage, le solide est identifié par sa température de fusion ( banc de Koffler).

Manipulation : Oxydation de l'alcool benzylique
Dans un ballon de 250 mL, introduire à la pipette 2,50 mL d'alcool benzylique, quelques grains de pierre ponce et à l’éprouvette  128 mL de solution de permanganate de potassium  ajouter environ 1 g de carbonate de  sodium fixer le ballon, chauffage à reflux.  ( pH = 11).

Chauffer à ébullition douce (thermostat à 5) pendant une trentaine de minutes, à l’aide d’un chauffe-ballon placé sur un support élévateur. Un précipité marron de dioxyde de manganèse(IV), MnO2, apparaît. Laisser refroidir sans coupé le réfrigérant, puis placer le ballon  sous l’eau . ( pH= 10)

Procéder à une filtration sous vide ( Büchner) du  contenu du ballon : changer de filtre si besoin.

Puis éventuellement,  éliminer l’excès de solution oxydante, violette, en ajoutant  quelques cristaux d’hydrogénosulfite de sodium Na+(aq), 
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, jusqu’à décoloration totale. 

(noter le pH de cette solution).  Récupérer le filtrat (incolore) dans un bécher
Précipitation de l'acide benzoïque et purification
Placer le bécher dans un cristallisoir de glace, puis , sous la hotte (port de gants) , ajouter lentement quelques mL de solution  d'acide chlorhydrique  (le pH doit être voisin de 1) : observation =

Effectuer une autre filtration  pour récupérer les cristaux d’acide benzoïque : rincer le becher puis laver les cristaux avec le minimum d'eau glacée ; bien essorer les cristaux à l’eau froide.

Placer l'acide benzoïque isolé dans une soucoupe et le sécher à l'étuve à 60°C. 

Peser l'acide benzoïque sec. 

Déterminer sa température de fusion, conclusion  ?

Exploitation :

1. Écrire l'équation, en milieu basique, de la réaction associée à la transformation envisagée. 

2. Quelle « réaction parasite » cherche-t-on à éviter en se plaçant en milieu basique ?

3. Pourquoi la solution initiale est elle basique ?.

4. Pourquoi utilise-t-on un montage à reflux ?

5. Quel est le rôle des ions hydrogénosulfite ( réaction acide- base et redox) ?

6. Expliquer le dégageant gazeux lors de la cristallisation.

7. Pourquoi l'acide benzoïque précipite sous forme d'un solide blanc. Écrire l'équation de la

 précipitation de l’acide benzoïque en milieu acide.

8. À l’aide des données physico-chimiques, dites pourquoi il faut refroidir lors de la

cristallisation de l'acide benzoïque.

9. Calculer les quantités de matière apportées des réactifs ; quel est le réactif en excès ?

10. Définir le rendement et déterminer le rendement de la synthèse.

Données physico-chimiques

Densité de l'alcool benzylique : 1,04 ; Masse molaire de l’acide benzoïque = 122 g/mol

Solubilité du benzoate de sodium dans l'eau : 650 g(L(1 à 25 °C.

Solubilité de l'acide benzoïque dans l'eau : 

1,7 g(L(1 à 0 °C ; 2,1 g(L(1 à 10 °C ; 3,4 g(L(1 à 25 °C et 68 g(L(1 à 95 °C.

Sous une pression de 1,013 bar :

·   température d’ébullition de l'alcool benzylique : 205 °C

·   température de fusion de l'acide benzoïque : 122 °C.

?


[image: image2.wmf]C

H

2

O

H

A

l

c

o

o

l

 

b

e

n

z

y

l

i

q

u

e





[image: image3.wmf]C

O

2

H

A

c

i

d

e

 

b

e

n

z

o

ï

q

u

e

 


Benzaldéhyde

couples oxydant-réducteur mis en jeu : 
MnO4- / MnO2 (s) en milieu basique ; MnO4- / Mn2+  en milieu acide ; 

ion benzoate / alcool benzylique : RCO2- / RCH2OH  en milieu basique 

ion sulfate / ion sulfite : SO42-  /  SO32-   en milieu acide
couples acide-base  mis en jeu : 
ion hydrogénosulfite,  ion sulfite HSO3-  /  SO32-   

dioxyde de carbone dissous / ion carbonate : CO2 (gaz) H2O / CO32- 

couples de l’eau :  H2O / HO- et H3O+ / H2O

_1101735175.bin

_1131536916.unknown

_1101735174.bin

