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Correction TP 3 Synthese du NYLONI
Il - Un réactif de la synthése du NYLONI : I'acide hexanedioique
QUESTIONS
1.
Nom de la | Cyclohexane Acide  hexanedioique olon hexanedioate (ou adipate)
molécule adipique
Formule O
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2. Ecrire la demi-équation électronique, en milieuidpas, du couple ion permanganate / dioxyde de
manganeése. (faire intervenir uniquemep®Ht HO)

MnO 4 +2 HpyO + 3 € = MnOy + 4 HO

3. Ecrire la demi-équation électronique, en milieuidpas, du couple ion hexanedioate / cyclohexanone.
&l,00 + BHO = "O0C-(CH,),-COO + 5H,0 + 6€

4. En déduire I'équation de la réaction d’'oxydationaeyclohexanone par I'ion permanganate.
GH100 + 2 MnO, -->"00C-(CH,),CO0" + 2MnO, + H,O

5. A laide d’un tableau d’avancement, identifier Eactif limitant et déterminer la masse théoriqueide
hexanedioique que I'on peut espérer obtenir.

Avancement GH.10 + 2 Mn® - 'O0C-(CH),COO0 * 2MnO, + HO
Quantités de matie en nol
x=0 0,0699mc 0,13¢ 0 0 exce!
Xmax 0,0699 — ¥ 0,139 — 2%.x=0 Y¥ma= 0,0695 mol 2 %ax=0,139 exces
4.1C*

(Nesti00) =M/M=(7,00g*98 %)/98,1)=0,0699mol
(Nunory =M/M=22,0/158,0=0,139mol

Le réactif limitant est I'ion permanganate (on @stsque dans les proportions stcechiométriques)



10.

11.

12.
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Calculer le rendement en produit brut sec.
mthéorique (acide hexanedio’fque): Xma\x*'vI = 010695*14611: 10.29

r= mpé mthéo(acide hexanedioique)
Le rendement de cette synthése estldedre de 29%.

Quel est le réle du chauffage a reflux ?
Le dispostif de chauffage a reflux permet d’accél@r la réaction donc d’améliorer sa cinétique sans
perdre de réactifs et.ou produits dont les vapeursont condensées grace au réfrigérant.

Donner la nature du précipité brun obtenu . dioxyde de manganese MpO

Expliquer le réle du sulfite de sodium utilisé.
Remarque : L'ion sulfite est un réducteur qui réagt avec les ions permanganate. |l permettrait
d’éliminer le permanganate si celui-ci était en exes en le réduisant :

3SO +2MnO; +H,0— 3SQ% +2Mn0, +2HO

On ajoute des ions sulfite en excés pour réide ensuite le précipité de MnQ (brun noir) en ions
Mn# pour faciliter la suite du protocole . (filtration délicate du précipité de MnQ trés fin)

Couples redox en jeu : MNQ/ Mn?* et SQ* /SO
S +MnO, +2H — SO* +Mn? +H,0

Expliquer le réle de I'acide chlorhydrique utilisén donnant I'équation bilan de la réaction quniet en jeu.
ion adipate + 2 I—bO"‘ = acide adipique + 2 BO
I'acide adipique est peu soluble en solution aquees froid, on pourra le récupérer par filtration

Dans I'étape 2, pourquoi refroidir le milieu réactnel ? Pourquoi rincer le solide a I'eau glagée

L'acide adipique est peu soluble dans I'eau froidele ringcage a I'eau glacé évite les pertes par
dissolution de I'acide adipique cristallisé

La recristallisation est une méthode de purificgaties solides. Quelles sont les impuretés quehenche
a éliminer lors de la recristallisatiorL@s espéces autres que le produit d'intérét

. Spectre IR: On observe

Ao =3200crit  bande large d’absorption caractéristique dliaison O-H
A o0 =1700 crit : bande d’absorption caractéristique de la liaisaronyle d’un acide carboxylique.
Donc mise en évidence de la fonction carboxylesgmée dans I'acide adipique.

Spectre de RMN: La molécule d'acide adipique comporte 3 groupeprotons équivalents ( = protons ayant
le méme environnement chimique) : on devrait olesesur son spectre de RMN 3 signaux : deux trigets

un singulet, ce qui est conforme au spectre ddme®valeurs des déplacements chimiques des différen
signaux (voir tableaux données spectrales) som¢ibgat en accord avec la structure da la molécalgde
adipique.
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0 (ppm) 1,7 2,2 12
Multiplicité 3 3 1
(= n nb de pics)
Nb de voisins 2 2 0
Protons a l'origine du -CH,— (centraux) -0O0C- (H, - - COMH
signal

Si vous étes intéressés... Poursuivez !!!

Le polycarbonate

1. L'industrie automobile utilise les polycarbonatesiples lentilles antigriffes et pour les blocsigpés. Ceux-
ci ont les propriétés d'étre transparents, soligdssstants au vieillissement et recyclables.

a. Formule de I'ion carbonate, puis de Iion hydrogéamonate :COs> et H CO5

b. Quelle est la formule semi-développée de I'acidbagique, acide conjugué de I'ion
hydrogénocarbonate (I'acide carbonique n'existépésat libre)H,CO;

En effet : HCOs; + H — H,CO3

a. Quelle(s) fonction(s) chimique(s) comporte la maléA ?

La molécule A comporte deux groupes caractéristiguehydroxyle -OH . Lorsque le groupe OH
est lié a un carbone tétragonal (ou tétraédriguetame de C lié a 4 autres atomes) , la molécule
comporte la fonction chimique : alcool.

Ce n'est pas le cas ici, le carbone fonctionnel dsigonal.

b. Ecrire I'équation chimique de la réaction entre oraécule A et une molécule C

c. De quelle réaction s'agit-il ?

C’est une réaction de substitution : le H d’'un degroupes hydroxyle de la molécule A a été
remplacé par un groupe carboxyle.

—o- O+
d. En déduire que le motif du polycarbonate. );—
(0]

e. Est-ce une polyaddition ou une polycondensationstfier. C'est une polycondensation, car il y a
réaction chimique entre deux fonctions différentegt élimination d’'une molécule d’eau.

f. Quelle est I'abréviation du polycarbonate@

2. Enfait, l'acide carbonique est remplacé par uorcingé d'acyle. Quelle est la
formule du dichlorure de l'acide carbonique ? (|)

Ce dichlorure est connu sous le nom de phosgéne.

C
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e Lekevlar

1) Le kevlar fut découvert 1965 par des chercheuta deciété DuPont mais il fallut attendre 1971 pgue les
premiers kilos de kevlar soient fabriqués. Le keekt un polyamide ; sa
synthése est réalisée a partir de l'acide téréghea(ou acide benzéne-1,4-
dioique) et le 1,4-diaminobenzéne. ”

a) Représenter la fonction amide :

b) Donner la formule semi-développée des deux monanéiksés pour
synthétiser le kevlar.

NH,
HOj C ;O c) Ecrire H,N I'équation

chimique de la
réaction qui se produit entre une molécule d'atdéphtalique et une molécule de 1,4-diaminobenzéne
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d) Ecrire I'équation chimique de la réaction entreatémules d'acide téréphtalique et n molécules 4le 1,
diaminobenzéne.
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e) Il s'agit d'une réaction de polycondensation :ifiest

Il y a réaction chimique entre deux fonctions difféentes et
élimination d’une molécule d’eau

H
OO
f) Quel est le motif du kevlar ? H o) O

2) La masse molaire d'un échantillon de kevlar eseég21 kg.mot :
quel est le degré de polymérisation de cet éclthamtil

Degré de polymérisation n = M(poly)/M(motif) = 21.0%(14*12,0 + 2*14,0 + 2*16,0 + 10*1,00)=88,2
Le polymere renferme en moyenne 88 motifs



3)

Le kevlar est utilisé dans les coques et les vaiteravires, les ailes d'avions. Citez une autredeapplications.
Gilet pare-balles

Le SBS

Le poly(styrene-butadiéne-styréne) ou SBS est oatchouc dur dont les constituants sont le polgsigret le
polybutadiéne.

1)

2)

3)

4)

Comment nomme-t-on un polymeére constitué d'au midsx monomeres différents ?
un copolymére

H._CHy

Le styréne a pour formule développée : | .
H
H H |
a) Quel est le motif du polystyréne ? —+—C—C1

i | I

b) Le PS est-il un polymeére thermoplastique ou theumcidsable ? Justifier.
C’est un thermoplastique, car sa chaine est linéar

Le polybutadiéne a pour formule :

o ) R R HZCV\
a) Donner la formule semi-développée et le nom du nmene.Le butadiéne \C H2
b) Le polybutadiéne peut-il étre réticulé ? Justifier.

Oui, car la double liaison résiduelle dans le motipeut réagir a nouveau pour donner un polymeére a 3
dimensions.

C) Le polybutadiéne reste stable aux basses tempésatnieux que d'autres polymeéres. Citer des apigitatiu
polybutadiéne.

Certaines piéces de voiture (durites, joints) et gntre aussi dans la composition des pneus.

Dans le SBS, le premier segment est une longueelis PS, le segment du milieu est une longue eluin
polybutadiéne et le dernier segment est une loobatne de PS.

a) Donner la formule générale du SBS en sachant glgerie obtenu est de configuration Z.
—ECHg—CH—]n—[—C\Hg /CHﬂn—[—CHg—CHﬂn—
C=C
%

J
H H

b) Quel(s) segment(s) rende(nt) le SBS dur ? Pouteytebon 1.es motifs styréniques

C) Quel(s) segment(s) rende(nt) le SBS élastique ? derlle raison 2es motifs butadiéniques qui vont
permettre une réticulation et conférer au polymeredes possibilités plus importantes de déformation
avant rupture.

d) Donner une application du SBISes pneumatiques, car bonne résistance a I'abrasion






MATIERE D’EUVRE : synthése du NYLON [ 6,10

Matériel individuel
Gants, lunettes

2 béchers de 150 mL
1 bécher de 100 mL
Une baguette en verre
Un cure-dent

Réactifs

Solution aqueuse d’éthylene diamine (1g pour 20d’ehu) colorée avec quelques grains de fluoresc2he
mL en flacon fermé.

Solution de chlorure de sébacyle dans le cyclorexamL dans 20 mL de cyclohexane). 20 mL en flacon
fermé.

MATIERE D’EUVRE : synthése de I'acide hexanedioique

Matériel individuel

Gants, lunettes

Ballon monocol de 500 mL

Agitateur magnétique chauffant (ou agitateur mépami+ chauffe-ballon si tricol disponible)
Réfrigérant & boules + tuyaux

Pied de chimie avec pinces

Thermometre de —10 °C a 150 °C
Cristallisoir en pyrex

Cristallisoir en verre

Support élévateur

Valet

Entonnoir & solide

Entonnoir a liquide

Eprouvette de 10 mL

Eprouvette de 25 mL

Eprouvette de 200 mL

Blchner avec joint et filtres ronds

Fiole a vide + pied de chimie avec pince + tromgaa + tuyaux
Bécher de 500 mL

Baguette en verre

Pipette de 10 mL + poire d’aspiration
Pipettes plastiques (jetables)

Spatule

Grand morceau de papier filtre

Petit morceau de papier filtre

Rouleau de papier pH universel

Verre de montre ou plateau pour tests de pH
Coupelle en verre

Stylo feutre



Matériel en commun
Etuve (réglée a 100 °C)
Balance au 1/100 g
(Banc Kofler)

Glace

Eau distillée

Réactifs

Cyclohexanone (7 g, flaconné en récipient teinté)
Permanganate de potassium solide : 22 g (petgmpoterre fermé)
Solution d’hydroxyde de sodium & 10 % : envirom0 (flacon
bouché)

Sulfite de sodium : environ 10 g (petit pot de ggarmeé)

Acide chlorhydrique concentré (d = 1,18) : 40 mar(g un flacon
bien fermé sous hotte)



