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Voir le protocole écrit dans le manuel de laboratoire de  CHM 1721 (2012) Chimie Organique I. Le seul changement fait est l’inversement des étapes 5 et 6. 
· Dans l’étape 2 nous utilisons l’éthanol car c’est une substance avec une bonne polarité qui permet la dissolution du 3-nitroacétophénone
· On voit la dissolution du 3-nitroacétophénone (solide) dans l’éthanol
· Dans l’étape 3 le borohydrure de sodium est utilisé comme réducteur du 3-nitroacétophénone
· On voit la dissolution du borohydrure de sodium (solide) dans la solution
· La solution prend une couleur brune, ensuite orange et finalement termine par devenir jaune transparent
· Dans l’étape 6 (auparavant étape 5) l’ajout du HCl permet la décomposition du borohydrure de sodium en excès
· On voit des bulles de gaz monter à la surface de notre solution
· À partir de l’étape 8 nous commençons une extraction dans le but de séparer notre solution en phase aqueuse et organique
· On voit les phases se séparer lentement en phase aqueuse et organique
· Dans l’étape 12 nous séchons notre solution de dichlorométhane avec du sulfate de sodium et nous formons du Na2SO4.
· On voit de la ‘neige’ (Na2SO4) qui se forme dans notre solution
· Dans l’étape 14 nous évaporons notre solution de dichlorométhane
· On voit la solution bouillir et évaporer lentement, le produit finale s’agit d’une petite goutte de substance huileux qui se solidifie plus tard en un solide blanc

Discussion :

Lors de ce laboratoire, nous avons observé la réduction du 3-nitroacétophénone en 1-(3-nitrophényl)éthanol. Pour ce faire, nous avons dissout du 3-nitroacétophénone solide dans une solution d’éthanol anhydre. Par après, nous avons ajouté du borohydrure de sodium. Celui-ci avait comme but de réduire 4 molécules de 3-nitroacétophénone et le produit était une grande molécule avec une B comme atome centrale. À ce point, nous avons ajoutez de l’eau dans le but de faire l’hydrolyse. Cette hydrolyse permet d’obtenir notre produit final, dont le 1-(3-nitrophényl)éthanol, et du NaB(OH)4.  Pour voir si la réaction s’est bien passée, nous avons fait un CCM. Cette étape devait se faire avant l’ajout du HCl puisque si la réaction n’était pas terminée, on devait le réchauffer sur la plaque chauffante pour terminer la réaction. Par contre, ceci est impossible après l’ajout du HCl. Après le CCM, nous avons ajouté des gouttes de HCl à notre solution. Ceci avait pour but de changer notre NaB(OH)4 en B(OH)3 en plus de former du NaCl et de l’H2O (le tout est démontré dans le mécanisme). Après avoir laissé refroidir notre solution pour un peu, nous avons fait une extraction de celui-ci avec du dichlorométhane. L’extraction a permis de séparer notre solution en phase aqueuse et en phase organique. La phase aqueuse contient la majorité de l’eau, l’HCl, l’éthanol et le B(OH)3 tandis que la phase organique contient le 1-(3-nitrophényl)éthanol dans du dichlorométhane et des trace d’eau. Pour enlever ces traces d’eau de la partie organique, nous avons fait l’extraction deux autres fois. À ce point, nous avons ajouté du Na2SO4 (agent dessicatif) à notre partie organique jusqu’à ce que nous ayons vu de la ‘neige’ qui s’est formé. Ceci a permis de séchez notre phase organique de tout eau restant car il peut créé des hydrates stables. On a ensuite filtré notre solution et nous avons obtenu du 1-(3-nitrophényl)éthanol dans du dichlorométhane. Nous avons évaporé le dichlorométhane et nous avons obtenu du 1-(3-nitrophényl)éthanol pure. Au début, c’était un solide huileux de couleur jaune-orange mais, avec le temps, cette substance est devenu un solide blanc. Avec ce solide, nous avons pu déterminer le point de fusion et nous avons pu faire un CCM final. Le point de fusion est utile car nous pouvons le comparer avec les points de fusions réelles du 3-nitroacétophénone et du 1-(3-nitrophényl)éthanol. Cette comparaison nous permet de déterminer si la réaction s’est bien passée et si nous avons véritablement le 1-(3-nitrophényl)éthanol comme produit final. Nous avons aussi fait un CCM final lors de ce laboratoire dans le but de déterminer si il y avait des impuretés. Notre premier CCM et notre CCM finale devaient être plus ou moins identique. En observant le CCM final, nous observons que le matériel de départ se situe plus bas sur la plaque de silice que le produit final. Le Rf pour le matériel de départ était de 0.81 tandis que le Rf pour le produit final était de 0.73. Ceci est normal puisque notre produit final (1-(3-nitrophényl)éthanol) est plus polaire que le 3-nitroacétophénone. La raison pour ceci est que le produit final à un groupement hydroxyle qui lui permet de faire des liaisons hydrogènes plus fortes que le groupement carbonyle du matériel de départ. 

Il y avait aussi de nombreuses sources d’erreurs dans ce laboratoire. Premièrement, le protocole français était mal traduit et peut parfois induire en erreur pour certaines mesures. Deuxièmement, il se pouvait que la réaction ne soit pas complètement terminée avant de faire le premier CCM. Pour éviter de recommencer, il faut faire le CCM avant d’ajouter l’acide puisqu’après l’ajout de l’acide, nous ne pouvons plus chauffer la solution pour terminer la réaction; il faudra donc recommencer. Troisièmement, il faut faire attention en utilisant les balances pour mesurer les divers réactifs. Par exemple, lors du laboratoire, on devait mesurer 175mg de NaBH4. On devait alors utiliser les balances les plus précises et non celui près des réactifs. De plus, il faut éviter de se confondre entre les balances en grammes et ceux en milligrammes. Finalement, il se pouvait que la masse de l’erlenmeyer avant l’ajout de la solution soit plus grande que la masse de l’erlenmeyer contenant notre produit final. Ceci peut être du au fait qu’un erlenmeyer réchauffé pèse moins qu’un erlenmeyer à température de la pièce. Nous devons donc laisser notre erlenmeyer, avec le produit final, se refroidir avant de le peser. 

Conclusion :
En conclusion, nous avons réussi ce laboratoire. Nous avons terminer par obtenir un solide dont le 1-(3-nitrophényl)éthanol et la masse de celui-ci était de 0.48g. Notre rendement théorique était de 0.506g alors notre pourcentage de rendement était de 94.9%. Finalement, nous avons obtenu un point de fusion initiale de 57.7°C et un point de fusion final de 57.9°C ce qui résulte dans un intervalle de température de fusion de 0.2°C. 

Questions :

1. C8H7NO3 + NaBH4 -----> C8H9NO3 + NaBH2

2.  Le butan-1-ol n’est pas le produit obtenu car le NaBH4 n’est pas un réducteur assez puissant pour détruire les liaisons double sur le O. 
Le H du groupement hydroxyle se détache de son O. Ceci nous donne un O chargé négativement. Ceci attire le Na du NaBH4 alors celui-ci s’enlève et s’attache au O- par liaison ionique et devient du Na+. À ce point, il y a un H flottant venant du O et le BH4, alors un H du BH4 s’enlève et s’attache au H flottant. Ceci produit du H2, un gaz, et ce sont les bulles d’air que nous voyons monter à la surface de notre solution. Le dernier produit à mentionner est le BH3 qui est formé après que le H quitte le BH4.

3.
a) NaBH4	b) LiAlH4	c) LiAlH4	d) NaBH4

4. [image: ] 





Calculs : 

Moles :
n = m⁄M
    = 0.50g ⁄ 165.15g⁄mol
    = 0.00303 mol

Équivalents :
= mol ⁄ mol de 3-nitroacétophénone
= 0.00463 mol ⁄ 0.00303 mol
= 1.58

Rf :
= distance parcouru ⁄ distance totale
= 3.5 cm ⁄ 4.8 cm
= 0.73

Rendement théorique :
= Mol de 3-nitroacétophénone x M de 1-(3-nitrophényl)éthanol
= 0.00303 mol x 167.15g⁄mol
= 0.506g

Pourcentage de rendement :
= (Masse du produit ⁄ rendement théorique) x 100
= (0.48g ⁄ 0.506g) x 100
= 94.9%

Intervalle de température de fusion :
= Température de fusion final – température de fusion initial
= 57.9°C – 57.7°C
=0.2°C
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