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TP N°I
RECRISTALLISATION

Manipulation 1:

Manipulation 1 : Recristallisation de I'acide benzoique

% Mots-clés
Recristallisation, Solubilité, Filtration a chaud, Purification, handbook, Solvant, Acide
benzoique, Rendement.

% Objectif

L'objectif de cette manipulation est de purifier un composeé solide, en I'occurrence I'acide
benzoique, par la méthode de recristallisation.

Ce procédé repose sur la différence de solubilité entre le composé et ses impuretés dans un
solvant, selon la température. En chauffant la solution, le composé se dissout, et en refroidissant
la solution, il recristallise, laissant les impuretés dissoutes dans la phase liquide. Cette technique
vise a obtenir des cristaux purifiés, dont la qualité est vérifiée en comparant les points de fusion
avant et apres recristallisation. Ce processus est essentiel pour garantir la pureté des composés,
ce qui est indispensable pour leur utilisation en synthese organique et dans d'autres applications
scientifiques nécessitant des substances de haute qualité.

I. Principe de la recristallisation

Les solides produits par synthese organique ou par extraction de substances naturelles
contiennent fréqguemment des impuretés en petites quantités. La recristallisation est une
méthode de purification qui s’appuie sur la différence de solubilité entre le composé d'intérét et
ses impuretés, a des tempeératures élevees et basses, dans un solvant donné. En général, la
solubilité des solides augmente avec la température. Ainsi, lorsqu'un solide est dissous dans un
solvant chaud, il peut se cristalliser lors du refroidissement de la solution, tandis que les

impuretés restent dissoutes.

Cette technique commence par la dissolution du solide & purifier dans un solvant
approprié porté a ébullition, suivie du refroidissement de la solution pour favoriser la formation

des cristaux du composé purifié. Les cristaux sont ensuite isolés par filtration et séchage.

Cette méthode est particulierement efficace lorsque les impuretés sont présentes en

faible quantité.
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I.1. Choix du solvant
Pour une recristallisation efficace, le solvant doit remplir plusieurs criteres :

o Le composé a purifier doit étre tres soluble a chaud, mais peu soluble a froid.
« Les impuretés doivent étre soit tres solubles a chaud, soit insolubles a froid.
o Le solvant ne doit pas réagir chimiquement avec le composé a purifier.
Il. Matériels & verreries
o Erlenmeyer de 250 mL
o Agitateur chauffant (Bec Bunsen), balance, verre de montre
« Entonnoir a tige courte
o Barreau magnétique
« Systeme de filtration sous vide avec papier filtre
e Entonnoir Bichner
I11. Produits chimiques
o Acide benzoique (4 g)
« Solvant de recristallisation : mélange eau-éthanol
IV. Principe de la recristallisation avec un solvant unique
Le processus de recristallisation utilisant un solvant unique repose sur le choix d’un
solvant dans lequel le composé a purifier est peu soluble a froid, mais relativement soluble a
chaud. Il est essentiel que la température de fusion du composeé soit supérieure a la température
d’ébullition du solvant afin d’éviter que le composé ne se liquéfie et rende la purification
difficile. Ce principe permet de séparer les impuretés en fonction de leur solubilité, celles
solubles a froid et celles solubles uniquement a chaud.
V. Technique
1. Dissolution : Le solide est dissous dans une quantité minimale de solvant bouillant,
généralement dans un erlenmeyer. Si le produit ne se dissout pas complétement, de
petites quantités de solvant supplémentaire sont ajoutées jusqu'a dissolution complete.
2. Filtration des impuretés insolubles : Si des impuretés insolubles sont présentes, la
solution chaude est filtrée pour les éliminer.
3. Cristallisation : Apres filtration, la solution limpide est laissée au repos pour permettre
une cristallisation lente. Le refroidissement doit étre contrdolé, car un refroidissement

trop rapide pourrait entrainer la formation de cristaux de faible qualité.
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4. lsolation : Une fois les cristaux formés, ils sont separés de la solution mére par filtration
sous vide, généralement avec un entonnoir Blichner. Cela permet de récupérer le produit
purifié.

5. Veérification de la pureté : La pureté du produit recristallisé est évaluée en comparant
les points de fusion avant et aprés I’opération. Une augmentation du point de fusion
apres recristallisation indique une amélioration de la pureté.

La recristallisation est ainsi une technique cruciale pour purifier les composés organiques,
garantissant des produits de haute qualité, ce qui est essentiel pour les réactions chimiques
futures, en particulier en synthése organique.

V1. Principe de la recristallisation avec un solvant binaire
La recristallisation avec un solvant binaire implique 1’utilisation d’un mélange de deux solvants
miscibles. Le processus suit une série d’étapes spécifiques :

1. Dissolution du composé : Le composé a recristalliser est dissous dans un solvant
approprié a haute température, généralement dans un volume de 5 a 10 mL par gramme
de produit.

2. Ebullition et ajout du mauvais solvant : Aprés dissolution, la solution est portée &
ébullition. Ensuite, un "mauvais solvant”, dans lequel le composé est peu soluble, est
ajouté progressivement. Cette addition entraine une diminution de la solubilité du

composé, favorisant ainsi la cristallisation.

VII. Mode opératoire

1. Dissolution a chaud : Ajouter le solide (acide benzoique) dans un erlenmeyer de 250
mL. Ajouter une petite quantité de solvant (mélange eau-éthanol) et chauffer doucement
jusqu'a ébullition. Dissoudre progressivement le solide en ajoutant de petites quantités
de solvant supplémentaire si nécessaire.

2. Filtration a chaud : Filtrer la solution chaude pour éliminer les impuretés insolubles.
Si la solution est colorée, ajouter du charbon actif et filtrer a nouveau.

3. Refroidissement et cristallisation : Laisser la solution refroidir a température
ambiante, puis la placer dans un bain d'eau glacée pour favoriser la cristallisation.

4. Séparation des cristaux : Filtrer sous vide avec un entonnoir Buchner pour séparer les
cristaux de la solution mére. Presser les cristaux pour éliminer le solvant résiduel.

5. Séchage : Sécher les cristaux obtenus a l'air libre sur un papier filtre.
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VIII1. Propriétés de I'acide benzoique

Formule : C;HsO- 0

OH

Poids moléculaire : 122,12 g/mol
Etat : Solide cristallin blanc
Point de fusion : 122 °C

Point d'ébullition : 249 °C
Solubilité : Légérement soluble dans I'eau, soluble dans I'éthanol et le méthanol

Figure 1.1 : Acide Benzoique

pKa : 4,20, indiquant que I’acide benzoique est un acide faible.
Synonymes:Acide benzenecarboxylique, acide carboxylé du benzeéne.

Apparence : Poudre cristalline blanche ou cristaux solides.
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Figure 1.3 : Les différentes étapes de la recristallisation dans le laboratoire pédagogique de I’Université d’Oum

El Bouaghi (Dr :H.ZATER).
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Questions :

1. Expliquer la méthode employée pour réaliser la recristallisation.

2. Quel solvant a été sélectionné pour cette recristallisation et quelle quantité a été utilisée
?

3. Effectuer le calcul du rendement de la recristallisation réalisee.

4. Quelles sont les propriétés essentielles d’un solvant adapté a la recristallisation ?

5. Pourquoi est-il crucial de permettre un refroidissement progressif de la solution pendant
la recristallisation ?

6. Quels sont les risques d'erreurs potentiels associés a la recristallisation et quelles

N oo g &

précautions doivent étre prises pour les minimiser ?
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