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TP NIVEAU  1S OU TS SPE :  
OXYDATION D’UN ALCOOL 

 
OBJECTIFS DU TP :  

‐ réaliser l’oxydation ménagée d’un alcool en acide carboxylique 
‐ réaliser une filtration sous pression réduite 
‐ identifier le produit obtenu  

 
COMPETENCES MISES EN JEU : 

‐ Comprendre l’intérêt d’une espèce chimique utilisée dans l’alimentaire.  
‐ justifier les opérations d’un protocole à partir de données physico‐chimiques  
‐ choisir de manière raisonnée une méthode d’identification 

 
TEMPS DISPONIBLE :  

‐ 2H 
 
DOCUMENTS MIS A DISPOSITION 

‐ énoncé du TP 
‐ fiche méthode filtration sous vide 
‐ fiches et encarts sécurité 
‐ fiches banc Kofler et CCM 

 
DEROULEMENT DE LA SEANCE 

‐ Laboratoires en ½ groupes – 9 à 10 paillasses  
‐ Travail en groupe de deux étudiants – le professeur répond aux questions posées par 

les étudiants et veille à la bonne appropriation des différentes étapes expérimentales 
et aux conditions de sécurité. 

‐ L’étudiant sépare sa page deux parties : une partie lui est réservée pour son travail de 
chercheur et d’hypothèse, ses notes et observations… le professeur valide ou aiguille 
les groupes sur la partie droite au fur et à mesure de leur avancée.  Cette feuille 
préparatoire de recherche sert de base pour la rédaction du compte rendu. 
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ENONCE 
 

 

 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 

L’acide benzoïque se présente à l'état pur sous la forme de cristaux blancs 
et provient soit d’une synthèse, soit d’une extraction. 
 
Dans cette séance,  nous allons synthétiser cet acide benzoïque  
de formule chimique C6H5‐COOH à partir une réaction  
d’oxydation ménagée de l’alcool benzylique C6H5‐CH2OH par 
les ions permanganate MnO4

‐  en excès en milieu basique. 
 
Les précisions sur les conditions opératoires trouvées dans  
les livres de chimie vous sont précisées ci‐dessous: 

 
4 MnO4

‐ 
(aq)  +  3 C6H5 – CH2OH (aq)                  4 MnO2(s)   +  3 C6H5 – COO

‐ (aq) +  4 H2O (l)  + HO
‐ 
(aq) 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

L'acide benzoïque est un composé naturel qui agit 
comme un conservateur, en particulier contre les 
champignons.  
 
[Conservateurs :  
Substances qui empêchent les aliments de moisir et de 
fermenter. Ils empêchent les micro‐organismes présents dans 
les aliments de se développer. Ce sont eux les garants de la 
qualité sanitaire des aliments que nous mangeons. En 
d'autres termes, les conservateurs empêchent l'intoxication 
alimentaire.  Ils sont classés de E200 à E 299.] 
 
Il est naturellement présent en forte concentration 
dans les canneberges (photo et encart  ci‐contre). 
Il est aussi largement utilisé comme conservateur 
alimentaire, pour les crevettes (ou les produits à base 
de crevettes), ou dans de nombreuses boissons, en 
particulier dans les boissons " light "….apparaissant 
sous le code E210 présent sur l’étiquette. 

http://confituremaison.blogspot.com/

Quelques constituants  des canneberges
‐ Acides organiques : Acide citrique, Acide 
benzoïque, Acide ascorbique ‐ Polyphénols : 
Flavonoïdes, Anthocyanes qui existent sous forme 
d’aglycones ou d’hétérosides, Glycosides de flavonol  

www.hippocratus.com

 
 

V = 150  mL 
C = 0.25 mol.L‐1 

V= 2.5 mL  Ion benzoate en 
solution  très soluble 
dans l’eau 

Dioxyde de 
manganèse : solide 
brun 

Ajout de 2.5 g de carbonate de 
sodium permettant de rendre 
le milieu basique  

Durée de la 
synthèse : 
35 min 

 

Température à 
ne pas 

dépasser : 95 °C 
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Question 1 :  
 
A votre avis, quelle manipulation et quelles suites d’opérations faut‐il effectuer pour 
réaliser cette synthèse chimique ? 
A votre avis,  que va contenir le réacteur à la fin de la synthèse ?  Argumentez vos 
réponses. 
 

Feuille de recherche 
 

‐ Proposez, de manière argumentée, en vous aidant notamment d’un schéma 
suffisamment annoté, le montage que vous utiliseriez pour réaliser cette synthèse en 
respectant toutes les conditions (sécurité, température etc.) 
 

‐ Après validation par le professeur.. 
 

‐ ..Réalisez ensuite cette synthèse et au bout de 35 minutes, laisser refroidir et observez 
le contenu du réacteur. 

 
Problème 1 :  
L’objectif du TP étant de synthétiser l’acide benzoïque sous forme de cristaux, en vous 
aidant des informations données, quelles sont les étapes nécessaires permettant de faire 
apparaître l’acide benzoïque ?  
 

Feuille de recherche 
 

‐ Précisez à partir des indices, de l’équation symbolisant la transformation et des 
produits formés, des informations…  

o votre raisonnement  
o les successions d’opérations à effectuer et commentées permettant d’obtenir 

les cristaux d’acide benzoïque attendus.  
 

 
 

 

Données 
‐ Masses molaires en g.mol‐1  

o Permanganate de potassium(KMnO4) : 158  
o Alcool benzylique (C6H5CH2OH): 108  
o Acide benzoïque (C6H5COOH ): 122 

 
‐ Le carbonate de sodium Na2CO3 est un solide blanc, peu soluble dans l’eau. 

L’ion carbonate est une base ;  Le couple acide‐base est : HCO3 
‐ / CO3 

2‐ 
 

‐ Couples acide / base : H3O
+/H2O ; C6H5COOH/ C6H5COO

‐ 
‐ Couples redox : MnO4

‐/MnO2 (en milieu basique) ; C6H5CH2OH/C6H5COO
‐ 

‐ Température de fusion de l’acide benzoïque : 122 °C
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De l’acide benzoïque cristallisé, issu des synthèses effectuées par les groupes de TP 
précédents, a été purifié par recristallisation (trop long à réaliser durant cette séance), puis  
récupéré dans un verre de montre préalablement taré puis séché à l’étuve à 70°C en vue 
d’un calcul de rendement. 
 
Problème 2:  
On souhaite maintenant identifier l’acide benzoïque synthétisé. 
En vous remémorant en particulier vos souvenirs de seconde, quelles méthodes physiques 
ou chimiques d’identification pourriez‐vous utiliser ?  
 

Feuille de recherche 
‐ Précisez la ou les méthodes que vous utiliseriez en expliquant son principe et en 

expliquant le pourquoi de votre choix.  
 

‐ Après validation du professeur, procédez à l’identification de la substance 
 

‐ est‐ce bien de l’acide benzoïque ? Conclure par rapport aux résultats obtenus.  
 
Problème 3 : Comment pourriez vous calculer le rendement de votre synthèse ?  

Feuille de recherche 
‐ Précisez votre raisonnement  
‐ les précautions et les opérations à effectuer permettant de calculer le rendement de 

votre synthèse. 
Compte rendu 

Vous devrez rappeler :  
‐ Les différentes étapes commentées (du système chimique à l’état initial jusqu’aux 

produits) qui ont permis d’obtenir les cristaux d’acide benzoïque et l’identification du 
produit obtenu 

‐ Les consignes de sécurité à respecter 
‐ Comment retrouver l’équation chimique de la transformation à partir de l’écriture 

des demi‐ réactions électronique du couple MnO4 
‐/ MnO2 et du couple C6H5COO

‐ / 
C6H5CH2OH en milieu basique. 

‐ La masse obtenue réelle après séchage à l’étuve et le rendement de la 
transformation. 

Informations 
 

1‐ Utiliser une solution acide (10 mL environ) et s’aider d’un diagramme de 
prédominance   peut s’avérer très utile ; le pKA du couple acido‐basique 
C6H5CH2OH/C6H5COO

‐  est égal à 4,2 
2‐ La solubilité de l’acide benzoïque dans l’eau est égale à  2,4 g.L‐1 à 20°C  (68 g.L‐1 à 

95°C !) ; La solubilité de l’acide benzoïque est très grande dans l’éther diéthylique 
à 1% 

3‐ La filtration sous vide sur filtre Buchner est une technique de filtration rapide  et 
très efficace pour séparer un solide d'un liquide. Laver à l’eau le résidu solide. 
Remarque : Adaptez votre technique de séparation selon la qualité du filtrat. 

4‐ Si une couleur brune persiste dans le filtrat, ajouter quelques millilitres d’une 
solution de sulfite de sodium et agiter.   
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*Retravaillée à partir de la fiche méthode originale créée par Isabelle Tarride et Jean Claude Desarnaud - Aix- Marseille   

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Placer le Büchner dans la fiole à vide sans oublier le 
joint en caoutchouc. 

Ouvrir le robinet d'eau et ajuster le débit. 

A l’ouverture du robinet, la descente d’eau crée un 
vide dans la fiole. 

 

Relier la trompe à eau au robinet.  
Relier la fiole à vide à la trompe à eau à 
l'aide d'un tuyau souple. 

Placer le papier filtre coupé à la bonne dimension 
dans le Büchner 

Humidifier le avec de l'eau distillée pour obtenir 
une bonne adhérence du filtre sur l'entonnoir.  

 

 

Verser la solution à filtrer dans le Büchner.  

Rincer le récipient ayant contenu cette solution ainsi 
que l'agitateur, à l'eau distillée (ou le solvant utilisé) 
et verser le liquide dans le Büchner.  

Attendre que le liquide soit totalement aspiré.  

A la fin :  
Débrancher la trompe à eau de la fiole de vide pour casser le vide.  
Arrêter ensuite le robinet d'eau.  
Le filtrat est recueilli dans la fiole à vide.  
Le solide est recueilli dans le Büchner. 

Fiche méthode : filtration sous vide * 
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1‐ Définition :  
La chromatographie est une méthode de séparation et d’analyse des constituants d'un mélange  liquide ou 
gazeux homogène. 
La séparation apparaît sur un support papier (phase dite stationnaire) lorsque les composants du mélange sont 
entrainés par un liquide (solvant appelé éluant (phase mobile)) sur celui‐ci.  
La chromatographie sert à vérifier si une substance est pure (une seule tache) ; à analyser un mélange ; à 
identifier (en seconde de manière qualitative) par comparaison les constituants d'un mélange selon leur 
position 
 

2‐ Quel est le matériel à utiliser pour réaliser une chromatographie ?  
 
Voici  le dessin d’une chromatographie en train de se réaliser : 
 

 

Solvant ou 
éluant ( phase 
mobile ) 

Feuille recouverte de 
silice poreuse 
 ( phase stationnaire )
Ou papier Wattman  

bécher 

Goutte de la 
substance à 

étudier 

Ligne de 
dépôt tracée 
au crayon à 

papier 
 

Le solvant s'élève sur la feuille de silice ou la papier Wattman par capillarité et ce faisant entraîne avec lui les 
différents composants de la substance à étudier mais sans réagir avec eux (on choisira un bon éluant 
satisfaisant à cette condition). En effet, les composants se dissolvent différemment dans l'éluant : plus un 
composant de la substance se dissout dans l'éluant, plus celui‐ci l'entraîne dans sa migration. 
  

3‐ Comment réaliser une chromatographie ?  
‐ Préparer le support:  
‐ Découper  un  rectangle  de  papier  à  chromatographie  adapté  au  bécher  dans  lequel  vous  allez  réaliser  la 
chromatographie. 
‐ A 1.5 cm du bas du rectangle, tracer à  la règle, au crayon de papier, une  ligne horizontale: c'est  la  ligne de 
dépôt sur laquelle vous déposerez vos échantillons. 
 
‐ Déposer les substances chimiques:  
‐ A l’aide d’un cure dent (ou d'un capillaire, déposer une goutte de chaque solution de mélange de colorants. 
(Voir paillasse du professeur)  
‐ Les gouttes doivent être régulièrement espacées de 1 cm et déposées juste sur la ligne. Chaque tache doit 
être numérotée pour être identifiée. 
 
Préparer la cuve:  
‐ Verser l’éluant au fond d'un bécher (la cuve à élution) pour former une couche d'environ  1 cm d'épaisseur. Ce 
liquide est appelé l'éluant. 
 
Réaliser la chromatographie:  
‐ Suspendre le papier de façon à ce que la partie inférieure trempe d’environ 1 cm dans l’éluant.  
‐ Couvrir la cuve à élution et laisser migrer. 
‐ Sortir le papier de la cuve quand l’éluant arrive à 2 cm du bord supérieur.  
‐ Tracer à main levée, la ligne atteinte par l'éluant: c'est la ligne de front de l'éluant (ligne de séparation entre 
la partie mouillée et la partie sèche). 
‐ Sécher la feuille et observer le chromatogramme obtenu, au besoin révéler les tâches sous lampe UV par 
exemple ou dans un bain de permanganate de potassium. 
 

Support  ou 
« phase » fixe  
ou stationnaire 

Couvercle en carton 
(garde les vapeurs 
d’éluant) Cuve à 

chromatographie 

Fiche méthode : Chromatographie sur couche mince 
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Le banc Kofler est un appareil constitué d'une plaque métallique chauffée électriquement de manière à 
produire un gradient de température.  
Le dépôt de cristaux d'un produit sur celle‐ci, nous permet de connaître la température de fusion en visualisant 
la zone où ils fondent.  
De par son fonctionnement, cet appareil nécessite un étalonnage 
 
Attention :  
 ‐placer le banc Kofler dans un endroit à l’abri de mouvements d’air pour atteindre une stabilité thermique et 
éviter les écarts de température 
‐ Ne jamais porter de gants  
‐ Ne pas placer près du banc kofler des solvants inflammables 
 
on a nos photos, voir Niko - OK 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fiche méthode : Utilisation du banc Kofler 
Inspiré de :  http://ead.univ-angers.fr/~capespc/chimie/notices/banc_kofler/QUADRApapier/banc_kofler.pdf
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Permanganate de potassium 

Le point sécurité Quelques fiches de sécurité que 
les étudiants doivent lire afin de 
surligner les informations 
importantes quant à la sécurité 
et aux précautions à prendre 
lors de la manipulation de ce 
produit chimique. L’essentiel 
doit être rappelé dans le compte 
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BILAN 
- le  compte  rendu  est  à  rendre  à  la  séance  suivante,  ce  qui  permet  de  laisser  travailler 

l’étudiant  et de lui faire prendre du recul sur les différentes étapes de la manipulation    
- Ce TP permet :   

o de faire s’interroger  l’étudiant sur  le pourquoi et  le choix des manipulations à 
effectuer 

o de faire adapter l’étudiant à la technique à utiliser selon le résultat que l’on 
attend ou on obtient : par exemple lors de la filtration permettant de séparer 
MnO2 de la solution. Le filtrat doit être transparent, jaune très pâle. Le filtre 
doit retenir le solide marron. Si une partie du solide passe dans le filtrat, 
(filtration sous vide trop « puissante », recommencer la filtration ou effectuer 
au préalable une filtration simple) 

o de faire choisir à l’étudiant le choix de sa méthode de caractérisation de l’acide 
benzoïque : mesure de point de fusion ou CCM. Pour  la CCM,  il doit expliquer 
le choix de ses dépôts et de l’éluant afin de répondre au problème. 

o D’arriver à un calcul d’un  rendement 
- L’approche se veut très expérimentale et permet de faire réinvestir à l’étudiant :  

- Le montage à  reflux et  ses conditions  (pierre ponce ou olive, utilisation d’un 
bicol donnant la possibilité de vérifier la température,  

- Les  techniques  d’identification  d’espèces  ou  substances  chimiques  par  prise 
d’un point de fusion ou réalisation d’une chromatographie sur couche mince 

- Les règles de sécurité à respecter quant aux substances chimiques utilisées et 
notamment leur rejet à l’égout. 

- Plus  généralement,  hormis  la  phase  de  purification  par  recristallisation,  la  plupart  des 
techniques utilisées lors d’une synthèse sont abordées 

 
CONCLUSION :  

- Contrairement  à  ce  qui  existe  dans  la  littérature,  la  présentation  de  ce  TP  se  veut moins 
protocolaire pour l’étudiant.  

- Les  propositions  des  étudiants  sont  validées  par  le  professeur  avant  réalisation 
expérimentale :  les 35à 40 min pendant  la synthèse permettent une réappropriation des 
différentes étapes et une partie de la séance réservée aux questions ou problèmes à venir 
dans le protocole. 

- une de ses ouvertures reste la technique de purification par recristallisation ne pouvant être 
abordé dans le temps imparti 

- il  est  fort  possible  qu’il  n’y  ait  pas  d’étuves  dans  le  laboratoire.  Il  est  envisageable  de 
demander aux étudiants de repasser quelques jours après pour récupérer leur coupelle et 
effectuer la pesée de l’acide benzoïque synthétisé afin de pouvoir calculer le rendement.   

- Une ouverture  intéressante serait aussi de reprendre toute  la synthèse mais cette fois‐ci en 
milieu acide…. Quelles seraient les différences? 

 
BIBLIOGRAPHIE :  

‐ Transformé et inspiré d’un protocole présent dans « Travaux pratiques de physique et de 
chimie – Bordas 2003 » Olivier Buridant – Frédéric Ducrocq – Gérard Gomez – André  et 
Michèle Margarit ‐  Jean‐Louis Maurin – Gisèle Naglick – Fabien Pelt – Patrick Rives –ISBN 2‐
04‐729706‐0 

 


