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27.2.3 Préparation du nitro-3 benzoate de méthyle

- COOCH, COOCH;
| N o
T 7] + HNO; B30, + H,0
7 NO»

3 Dans cette préparation. I'acide sulfurique sert non seulement 2 faciliter la
NO,". mais aussi 2 dissoudre le benzoate de

formation de l'ion pitronium,
méthyle. Dans ces conditions. la nitration est facilitée, méme si le groupement

ester désactive le noyau I’emploi d'acide
nitrique fumant.

aromatique : elle ne requiert pas

Question 27.10

Pourquoi le benzoate de méthyle est-il soluble dans I'acide sulfurique concentré 2
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Durée approximative: trois heures
Niveau de difficulté : 2
Sécurité
e Risques inhérents aux produits :
_ acide nitrique tres corrosif. provoque de graves bralures : vapeurs toxi-
ques et tres irritantes pour les yeux et les voies respiratoires :

_ acide sulfurique : trés corrosif. provoque de graves bralures. réaction trés

exothermique avec I'eau ;
_ nitro-3 benzoate de méthyle: toxique par contact, provoque des irrita-

tions graves de la peau et des yeux:
_ méthanol : trés inflammable. toxique par inhalation et ingestion.
e Risques associés a la réaction :

exothermicité.

Matiéres premiéres

_ Benzoate de méthyle: 12.0 2

_ Acide sulfurique concentré (~18 mo\-dm"’): 32 cm’
_ Acide nitrique concentré (—14 moldm™: 8 cm’

_ Méthanol : environ 12 cm’

Mode opératoire ;)

e Introduire 24 cm® d'acide sulfurique concentré dans un réacteur de 100 cm’
équipé d’un agitateur. P~

e Refroidir 2 environ 0°C. puis couler 12.0 g de benzoate de méthyle.

e Refroidir de nouveau 3 environ 5°C. Additionner en 45 minutes environ.
sous vive agitation, un mélange refroidi de & cm’® dacide sulfurique
concentré et de® cm’ d’acide nitrique concentré. Pendant la coulée. mainte-
nir la températu entre 5 et 15°C.

e Lorsque toutle réactif a été introduit. continuer |'agitation a 12 température
ambiante pendant 15 a 20 minutes.

e Coulerle mélange réactionnel sur 100 g de glace broyée.en agitant vigoureu-

sement.

Filtrer sur bachner, laver avec beaucoup d’eau glacée et essorer.

Recristalliser dans le méthanol.

Analyses et spectres de référence

_ Détermination du point de fusion.
- Spectrophotométrie UV (éthanol) : Amax 219 nm, lg& 4,37




27.2 Partie expérimentale 543

ﬁ
Question 27.11
Identifier sur le spectre IR du m-nitrobenzoate de méthyle les bandes d’absor-

ption de la liaison N-O du groupement NO-.

3500 3000 (CM)

[ [0 . 0 7 O ] O 3 1 1 °

Spectre 27.6 Spectre de RMN du nitro-3 benzoate de méthyle (solution dans CDCl3)
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Question 27.12
Identifier sur le spectre de RMN la position des différents groupements. Justifier

et expliquer.

Résultats convenables

~ Unrendement de 70 % en produit de point de fusion conforme 2 une référence
est satisfaisant.



