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Synthèse de l’acide benzoïque
I/ Les additifs alimentaires
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Les additifs alimentaires sont des substances ajoutées en petites quantités aux aliments afin d’améliorer certaines de leurs propriétés : couleur, goût, texture, conservation … Naturels ou synthétiques, ces additifs sont répertoriés selon un code international formé de la lettre E suivie d’un nombre généralement de trois chiffres. 
· E100 à E181 : Colorants alimentaires

· E200 à E297 : Conservateurs

· E300 à E321 : Anti-oxydants
· E322 à E495 : Agents de texture (Emulsifiants, stabilisants, gélifiants, épaississants)
· E500 à E585 : Régulateurs d’acidité, anti-coagulants, stabilisants, séquestrant…

· E600 à E620 : Agents de saveur
· E710 et E713 : Antibiotiques

· E900 à E999 : Agents d’aspect ou gaz propulseur

II/ L’acide benzoïque

L’acide benzoïque est fabriqué industriellement par oxydation, à chaud et sous pression, du toluène C6H5–CH3 par le dioxygène de l’air. On peut aussi le fabriquer en laboratoire en oxydant de l’alcool benzylique 

C6H5– CH2OH avec l’ion permanganate (couple à considérer pour l’ion permanganate : MnO4– / MnO2).
a) Donner la formule développée de l’acide benzoïque. Quel groupement contient-il ?
b) Ecrire l’équation bilan de la synthèse industrielle de cet acide en faisant apparaître les demi-équations électroniques.

c) Même question pour la synthèse en laboratoire en supposant qu’elle se fasse en milieu acide.

III/ Synthèse
1) Réaction de synthèse
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Questions 
a) Sous quelle forme obtient-on l’acide benzoïque dans le ballon ? Expliquer.

b) Rechercher l’équation bilan de la réaction qui s’effectue dans le ballon.

c) Compléter précisément à l’aide du mode opératoire les annotations sur le schéma.

d) Quel est le nom d’un tel montage. Expliquer précisément son principe de fonctionnement.

e) Quelle information est suggérée quand on demande « introduire 2,00 mL » ?

f) Que signifie « exothermique » ? Justifier alors que l’ajout de permanganate doit être très lent.
g) Pourquoi faut-il maintenir le chauffage même après ajout du permanganate de potassium ? 

h) A quoi est due la teinte violacée persistante dans le ballon après chauffage ? Vérifier par le calcul.

i) Ecrire l’équation bilan de la réaction de l’éthanol versé pour faire disparaître cette teinte. (couple à considérer pour l’éthanol : CH3COOH / CH3CH2OH)
j) Pourquoi éloigner le chauffe-ballon du ballon après l’avoir éteint ?

k) Décrire l’aspect du filtrat obtenu. Quelle est la substance piégée dans le filtre ?
2) Purification du produit obtenu
Mode opératoire
· Verser le filtrat dans un erlenmeyer préalablement placé dans de la glace.
· Ajouter avec précaution de l’acide chlorhydrique à 2 mol.L-1 jusqu’à ce que la solution atteigne un pH de 1 (tester au papier pH). Un solide blanc se forme alors.
· Lorsque l’erlenmeyer est bien froid, filtrer sous vide et rincer à l’eau glacée les cristaux recueillis dans le Büchner. Le filtrat obtenu sera conservé.
· Placer ces cristaux sur un verre de montre et les sécher dans une étuve à 70°C ou dans un dessiccateur.

· Déterminer par pesée la masse de produit obtenu.

Questions 
a) Qu’arrive-t-il durant l’étape de purification aux ions éthanoate formés lors de l’ajout de l’éthanol utilisé pour supprimer la coloration violette ? 
b) Ecrire l’équation de la réaction qui se produit lors de l’ajout de l’acide chlorhydrique à 2 mol.L-1.

c) Pourquoi l’acide benzoïque précipite-t-il lors de l’ajout d’acide chlorhydrique ?

d) Pourquoi doit-on s’assurer que le contenu de l’erlenmeyer est  bien froid avant de le filtrer ? 

e) Pourquoi doit-on utiliser de l’eau froide pour rincer les cristaux dans le Büchner.
f) Quel est le but de ce rinçage ? Comment s’assurer que le rinçage est suffisant ?

g) Calculer le rendement de cette synthèse. Comment expliquer que ce rendement n’est pas de 100%
h) L’acide benzoïque n’ayant pas une solubilité nulle dans l’eau, décrire un protocole pour l’extraire du filtrat conservé avec les eaux de rinçage.
i) Quelle est la dernière étape à effectuer avant de conclure cette synthèse ?
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Le permanganate de potassium est un � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Oxydant" \o "Oxydant" �oxydant� très puissant utilisé dans un grand nombre de � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/R%C3%A9action_chimique" \o "Réaction chimique" �réactions chimiques� en � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Laboratoire" \o "Laboratoire" �laboratoire� comme dans l'� HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Industrie" \o "Industrie" �industrie�. Il s'utilise en solution diluée pour l'antisepsie en � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Dermatologie" \o "Dermatologie" �dermatologie� ou en � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Gyn%C3%A9cologie" \o "Gynécologie" �gynécologie�. Il est très toxique pour les organismes aquatiques.





Formule brute : KMnO4 





Aspect : Solide violet inodore (Tfus = 270°C - M = 158,04 g.mol-1)





L’acide benzoïque (E210) est un � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Acide_carboxylique" \o "Acide carboxylique" �acide carboxylique� � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Compos%C3%A9_aromatique" \o "Composé aromatique" �aromatique� dérivé du � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Benz%C3%A8ne" \o "Benzène" �benzène�. Il est utilisé comme � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Conservateur_alimentaire" \o "Conservateur alimentaire" �conservateur alimentaire� et est naturellement présent dans certaines plantes. Bien qu'étant un � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Acide_faible" \o "Acide faible" �acide faible�, l'acide benzoïque n'est que peu � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Solubilit%C3%A9" \o "Solubilité" �soluble� dans l'eau du fait de la présence du cycle � HYPERLINK "http://fr.wikipedia.org/wiki/Benz%C3%A8ne" \o "Benzène" �benzénique� apolaire.





Formule brute : C6H5COOH  (pKA = 4,2)





Aspect : poudre blanche ou cristaux incolores (Tfus= 122°C)
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Solubilité dans l’eau�
�
10°C�
1,5 g.L-1�
�
20°C�
2,4 g.L-1�
�
95°C�
68 g.L-1�
�






Solubilité dans l’eau froide�
�
Ethanol�
Très grande�
�
Ethanoate de sodium�
Très grande�
�
Acide Ethanoïque�
Très grande�
�
Benzoate de sodium�
Très grande�
�
Acide benzoïque�
Faible�
�



Solubilité dans l’Ether�
�
Eau�
Très faible�
�
Acide benzoïque�
Très grande�
�






L’alcool benzylique est un liquide inflammable et irritant possédant des propriétés désinfectantes et légèrement anesthésiques. Il est surtout utilisé dans l’industrie du parfum comme solvant.





Formule brute : C6H5CH2OH 





Aspect : Liquide incolore à l’odeur caractéristique. (d = 1,05)
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Mode opératoire :





Dans un ballon bicol de 250 mL, introduire 2,00 mL d’alcool benzylique pur.


Ajouter environ 20 mL de soude à 2 mol.L-1.


Mettre quelques grains de pierres ponces


Placer le ballon dans le montage et y ajouter une ampoule de coulée contenant 120 mL d’une solution de permanganate de potassium  à 0,25 mol.L-1.


Alimenter  le réfrigérant en eau et porter le contenu du ballon à ébullition douce.


Introduire très lentement (réaction très exothermique) les 120 mL de permanganate de potassium.


Noter l’aspect du ballon


Après l’introduction du permanganate  laisser chauffer encore 10 min, puis arrêter le chauffe ballon et le retirer du montage en abaissant le support élévateur. Maintenir la circulation d’eau dans le réfrigérant quelques minutes.


Si le ballon présente encore une teinte violacée, ajouter quelques millilitres d’éthanol par l’ampoule de coulée jusqu’à disparition de la teinte. 


Pour terminer refroidir le ballon dans un bain d’eau froide puis filtrer sous vide le mélange.
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