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Introduction

On veut s’assurer que le produit que l'on a synthétisé est bien celui auquel on s’attendait, que
la réaction s’est bien faite et si le produit est pur.

Problématique : Comment savoir si on a synthétisé ce qu’on voulait ?
Diapo : nom et réaction pour la synthése de I'ester de poire

On va utiliser alors des techniques de spectroscopie.
On se propose ici d’étudier différentes techniques spectroscopiques a travers ’étude de la syn-
thése de l'ester de poire.

Vous connaissez déja la spectroscopie UV-visible, mais on peut constater que le produit ne
pourra pas étre analysé avec un spectre UV-visble car il n’y a pas de conjugaison, donc il n’ab-
sorbera pas la lumiére UV-visible (le produit est transparent).

Elles ont plusieurs avantages, notamment celles d’étre rapide (quelques minutes suffisent ce qui
n’est souvent pas le cas en chimie) et non destructrice (ce qui est bien parce qu’'on ne peut
prendre qu’'un petit échantillon du produit et garder le reste pour ce qu’on comptait en faire)
On va donc étudier de nouveaux types de spectroscopie, au niveau de différentes longueurs
d’onde et donc pour sonder de nouveaux niveaux d’énergies, telles que la spectroscopie IR et
la spectroscopie RMN.

Proposition de plan :

1 Spectroscopie Infrarouge (IR)

1.1 Principe

Cette partie est a dire a l'oral sans écrire au tableau car hors programme.

On envoit une rayonnement EM dans le domaine de I'IR, la molécule vibre, absorbe le rayon-
nement.

Chaque liaison peut en effet se voir comme un ressort, et chaque groupement caractéristique de
la molécule absorbe de fagon différente le rayonnement. On va se servir de cela pour caractériser
la molécule d’étude.

1.2 Structure du spectre IR

A quoi ressemble un spectre ?

Diapo : spectre IR de l'acétate d’isoamyle

— abscisse = nombre d’onde défini par
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— ordonnée = transmittance définie par

1
T:I_O en %

— Remarque : Utilisation de la relation de Planck-Einstein pour montrer que I'IR implique
des énergies plus faibles qu’en UV-visible.

— Le principe de la spectroscopie IR est donc qu’une liaison (donc en général, cela caractérise
un groupe caractéristique) se manifeste par une large bande d’absorption.

— On regarde des tables en fonction de o

Diapo : Tables

Transition : Comment appliquer cela pour identifier des groupes caractéristiques et relier cela
a la structure d’une molécule ?

1.3 Spectre infrarouge d’une espéce synthétisée

On va appliquer cela a l'acétate d’isoamyle qu’on a synthétisé. (Faire avant avec une autre
espéce pour montrer sur un exemple simple 7)

— Explication de la manip Diapo : explications manip

Identification des bandes, et on remarque qu’il reste donc des produits.
Pour remédier a cela on fait les lavages.

On observe la disparition de la bande caractérisant la présence du produit. Le lavage a fonc-
tionné.

Transition : On peut différencier deux molécules avec un spectre IR si elles ont des groupes
caractéristiques différents. Mais comment peut-on faire si deux molécules ont les mémes groupes
caractéristiques

2 Spectroscopie RMN

Le spectromeétre envoit un rayonnement EM, on obtient un spectre. Il s’agit de la résonance
des protons dans la molécule.

2.1 Structure du spectre RMN
Diapo : spectre RMN

v¢ En abscisse il y a le déplacement chimique, en ppm, que 'on définit comme : p511 [2]

Le déplacement chimique est indépendant du spectro utilisé : ON va pouvoir comparer les
résultats entre les laboratoires.

w Intégration : L’aire sous la courbe donne le nombre de protons

v¢ Multiplicité : Nombre de voisin - 1 (il y a n-1 pics).
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Il y a des pics sur le spectre et ils sont liés aux protons dans la molécule.

Transition : Regardons un exemple avec ce spectre

2.2 Spectre RMN d’une espéce synthétisée

Diapo : spectre RMN de 'ester de poire

Point méthode : On commence par étudier la molécule :

w Deux protons équivalents partagent le méme environnement chimique. Exemple :
deux atomes d’hydrogénes liés au méme atome de carbone, deux groupes de protons dont les
dispositions sont symétriques.

w Deux protons voisins sont liés a deux carbones partageant eux mémes une liaison covalente.

Remarque : Quand il y a un

Diapo : Etude de 'ester de poire

Déplacement | Nb de proton(intégration) | Nb de voisins (multiplicité) | Proton

Diapo : tableau complété si manque de temps (a faire en préparation)

Conclusion :

Dans cette legon, nous avons introduit deux nouvelles méthodes de spectroscopie dans 'optique
de pouvoir déterminer la pureté du produit issu d’une synthese, en l'occurrence ici une espéce
utilisé comme aréme artificiel de poire. Nous avons vu dans un premier temps la spectroscopie
infrarouge et ses avantages dans la déterminations des liaisons composant une molécule. Nous
avons directement appliqué cette méthode au controle des espéces présentes dans un brut
réactionnel avant purification du produit obtenu.En revanche, nous avons également ses limites,
et notamment son incapacité a nous renseigner sur la structure géométrique d’une molécule.
Nous avons donc introduit la spectroscopie RMN, dont le principe est plus complexe, mais
qui nous renseigne bien sur la maniére dont sont agencés spatialement des groupes d’atomes
d’hydrogéne, abondants dans les molécules organiques. Nous avons analysé un tel spectre sur
I’exemple de l'ester de poire, et nous avons montré que la spectroscopie RMN permettait de
discriminer avec succes 'acétate d’isoamyle d’un autre de ses isomeéres.Il existe encore bien
d’autres techniques de spectroscopie, et notamment la spectroscopie de masse. Cette méthode,
qui repose sur une ionisation totale du composé a analyser, permet de trier par leur masse et
leur charge chacun des éléments qui la compose.
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3 Idées de manipulations :

Objectif : Faire une synthése que 1’on va pouvoir étudier dans cette legcon

Produits Matériel
3-méthylbutan-1-ol Micro-onde
acide éthanoique glacial Ampoule & décanter

acide sulfurique concentré
Solution saturée d’hydrogénocarbonate de sodium

En préparation :
Préparer l'ester de poire 3 fois dans 3 erlen
2 erlen : 3mL d’alcool + SmL + 3 gouttes d’acide

1 erlen : 3mL d’alcool + 1,5mL d’alcool + 3 gouttes d’acide
Tester le lavage

En direct :

Faire un lavage

Peser I'erlen dans lequel on va mettre la phase orga

On met dans l’erlen une vintaine de mL de solution d’hydrogénocarbonate de sodium.

On laisse dégazer tout en agitant (et dans un bain de glace car réaction acidobasique ?)

On verse dans une ampoule a décanter (on rinc e?)
On lave (une seule fois par manque de temps )

On sépare les deux phases

Phase aqueuse en dessus (car plus dense )

Peser 'erlen dans lequel on a mis la phase orga pour faire un rendement.

Objectif : Faire des spectres IR pour mettre dans le diapo et pour le direct
Produits | Matériel
Spectro IR

En préparation :

Faire un spectre IR des réactifs, du brut réactionnel (avec excés), aprés lavage

En direct :
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4 Remarques et questions

Remarques :

Questions :
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