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Analyser un systeme par des méthodes chimiques
A. Problématique

80|SSON GAZEUSE AUX AROMES NATURELS o o
MERGETIOUE REDUITE. INGREDIENTS: EAU GA |
EMULSIFIANTS: E1450, E445,
NATURELS COVSERVATEUR 211, £ 20LCORANTS: E050, 985,

E 211 Benzoate de sodium

o Le benzoate de sodium E211 est un conservateur encore présent dans certains aliments et boissons. La dose
journaliere admissible DJA d’ions benzoate est de 5,0 mg / kg de masse corporelle.

» Quelle quantité de boisson peut-on boire sans dépasser la DJA ?

= l'ion benzoate a des propriétés acido-basiques. Mais d’autres especes chimiques dans la boisson ont également des
propriétés acido-basiques : « acidifiants E330 et E331 » acide citrique et citrate de sodium.

» Comment déterminer la quantité d’ions benzoate présent dans le soda ?



7y Analyser un systeme par des méthodes chimiques

A. Problématique BOISSON GAZEUSE AUX AROMES NATURELS

o Le conservateur E211 : ion benzoate et ion sodium

0 (@)
o :
| -
Acide benzoique pKa lon benzoate pH
4,2

o Les acidifiants E330 (acide citrique) et E331 (ion citrate et ion sodium)

@
HOOC
N\ /> \ Ve
HOOCHZC/ \CHZCOOH HOOCHZC/ \CHZCOOH
E330 E331
Acide citrique lon citrate

o Le pH du soda est égal 3.
- Le conservateur E211 est majoritairement sous forme d’acide benzoique
- Dans la boisson, il y a un mélange de 3 acides : acide benzoique, acide citrique et ion citrate

o Comment sélectivement déterminer la quantité d’acide benzoique puis en déduire la quantité d’ions benzoate ?
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Analyser un systeme par des méthodes chimiques
B. Différentes méthodes d’analyse d’un systeme

= Classe de premieére :

* dosage par étalonnage
* titrages avec des réactions d’oxydoréduction comme réaction support des titrages

o Classe de terminale :

* analyse d’un systeme par méthodes physiques
* titrages avec des réactions acide-base comme réaction support des titrages

o La réaction support du titrage doit ne faire intervenir qu’une seule espece que l'on cherche a titrer.

Or dans la boisson, il y a 3 acides (acide benzoique, acide citrique et ion citrate) qui peuvent tous les trois réagir
avec une base (ion hydroxyde de la soude)

= Pour doser sélectivement I'acide benzoique, il faut pouvoir le séparer des autres acides.
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Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C. Réponse a la problématique

C.1. Extraction de 'acide benzoique

C.2.Titrage de I'acide benzoique par de la soude
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C. Réponse a la problématique

C.1 Extraction de 'acide benzoique



-~ Analyser un systeme par des méthodes chimiques
¥7) C.1 Extraction de I'acide benzoique

a. Réflexion sur une extraction par solvant

CHs
Toluene: PhCH, ©/

Espece chimique

Solubilité dans I'eau (g/L) a 25 °C

Solubilité dans le toluéne (g/L) a 25°C

acide benzoique PhCOOH 3,40
ion benzoate PhCOO 400 trés faible
acide citrique et ions

(C¢Hg0, CgH,0,™ CgHgO, % CH0,2) tres grande tres faible
O O
Sh :
i .
H
pHajout acide < 2 pHsoda =3 4;2 p
'
CeHsO; 3,1 CeH;0;7° 4,8 CHO,% 6,4 C.H.0, > pH
S
HOOC OH 00C
p'd \/
HOOCH,C CH,COOH HOOCH,C™NCH,COOH



Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.1 Extraction de 'acide benzoique

b. Protocole d’extraction par solvant de I'acide benzoique

= A pH < 2, on a trés majoritairement dans le mélange :

- Acide benzoique C;H;COOH
- Acide citrique C,HgO,

> o 'acide benzoique est tres peu soluble dans |'eau et tres soluble dans le toluene (d < 1) a 25°C.

= 'acide citrique est tres soluble dans I'eau et tres peu soluble dans le toluene a 25°C.

L'acide benzoique est extrait du mélange par le toluene non miscible a 'eau (donc a la boisson).



~=. Analyser un systeme par des méthodes chimiques
W C.1 Extraction de 'acide benzoique

c. Elimination du solvant par vaporisation

.

On isole I'acide benzoique en éliminant le toluene par vaporisation (ou ébullition).

Ry a = Séchage a I'étuve : température = 115 °C

= Pour 1,5 Lde soda: m =0,130g

extrait sec



Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.1 Extraction de l'acide benzoigue

d. Caractérisation du solide obtenu (acide benzoique) par détermination de sa température de fusion

= Analyse a l'aide d’un Banc Kofler

T fusion (°C) (tables de données)

sous P =1 bar Les

T fusion (°C) (expérimentale) 120+ 2
sous P =1 bar

10



7~ Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.1 Extraction de 'acide benzoique

e. Bilan
- Apres acidification a pH < 2, 'acide benzoique est extrait du mélange par le toluene puis isolé en éliminant le toluéne par
vaporisation.
- Lacide benzoique est séché puis identifié par sa température de fusion.

- La masse d’extrait sec pour 1,5 L de soda est m =0,130g

extrait sec

L'extrait sec est-il de I’'acide benzoique pur ?

11
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Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.1 Extraction de 'acide benzoique

f. Notions et capacités exigibles du programme

Couples acide-base et pKa

Représenter le diagramme de prédominance d’un couple acide-base

Exploiter un diagramme de prédominance ou de distribution

12
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Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C. Réponse a la problématique

C.2 Titrage de |'acide benzoique

13



N Analyser un systeme par des méthodes chimiques

C.2 Titrage de l'acide benzoique
a. Préparation de la solution a titrer

T
= Préparation d’une solution aqueuse S, d’extrait d’acide benzoique vl
- Dissolution a chaud de I'extrait sec dans 150 mL d’eau déminéralisée
#
- Refroidissement puis introduction de la solution dans une fiole jaugée de 200,0 mL ; complétée avec /
€2200ml

de I'eau déminéralisée jusqu’au trait de jauge.

- Prélevement d’un volume V, = 25,0 mL de la solution S, avec une pipette jaugée pour chaque titrage

14



~=, Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.2 Titrage de l'acide benzoique

b. Titrage avec suivi pH-métrique

Solution TITRANTE
Soude (Na*(aq), HO - (aq))
C, =0,0100 mol.L~?

hurette graduée - - -

Volume V
pH-njétre
bécher - - - - -:-=I-:-

barrean - - - - - -
aimante - -agtateur magnetioue
Solution a TITRER Equation de la réaction support du titrage :
Solution agueuse
d’acide benzoique PhCOOH (ag) + HO " (aq) =

V, = 25,0 mL

15



Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.2 Titrage de 'acide benzoique

b. Titrage avec suivi pH-métrique

oH

1 Titrage pH-métrique dlune solution aqueuse
. d'acide benzoique par la soude
burette graduge - - -
Solution TITRANTE 10
Soude
C,=0,0100 mol.L-? .
Volume V
pH-métre 6
hécher -- - - o o B S S A
DEFTEA - - - - - - |-
aimanite - -aptateur magnétioue ,
Solution a TITRER

Solution aqueuse d’acide
benzoique V,=25,0 mL

Equation de la réaction support du titrage :

________________________________________________________________________________________________________________________

10

15

PhCOOH (aq) + HO - (aq) - PhCOO - (aq) + H,O (l)

20

25

it

PhCOOH

pKa PhCOO -

pH ¢



f'*“ Analyser un systeme par des méthodes chimiques
“;) C.2 Titrage de l'acide benzoique

b. Titrage avec suivi pH-métrique

* pH | * dfem’
12| Titrage pH-métrique d'une solution aqueuse SR SO SOOI SO0 S O S e 4217
d'acide benzoique par la soude — 4
burette graduée - - - //
Solution TITRANTE 10 | 13,5
Soude §
C, = 0,0100 mol.L-? 5 i 3
Volume V /j!/ \ s
pH-métre 6 7 / \ P
f — | 15
hécher --- - s o 4 // |
L= T | i |
aimanite - -agitateur magnétioue : i
2 :
i 10,5
Solution a TITRER MM/ | \\,&M
Solution aqueuse d’acide 0 1.62 — 0
benzoique V, = 25,0 mL . " ” " ”
vy v/mlL
Veq = 11,62 mL O

Equation de la réaction support du titrage : PhCOOH (aq) + HO " (aq) - PhCOO -(aq) + H,O ()

17



7y Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.2 Titrage de 'acide benzoique

b. Titrage avec suivi pH-métrique

Avancement Volume de PhCOOH (aq) PhCOO - (aq)
soude V

Etat initial V=0mL
Etat final X < X¢ V <Veq -
A I’équivalence X; Veq -
Apres I'équivalence X > X; V > Veq 0 CpV - CpVeq Xp = N,= GV, -
pH ¥ d/cm
A _
n PhCOOH n HO 12 Dosage pH-métrigue d'une solution-agueuse X ............ - SISO N IO i F +4.217 \
N - d'acide benzoique par la soude %\ ++++++++ [
PhCOO 0 1 s
na i
£
8 4
i zs
+++++++++ / \ 15
4 i
T : R e
> 0 11,62 0
" V 5 10 15 20 25
V v/mL

eq



Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.2 Titrage de l'acide benzoique

b. Titrage avec suivi pH-métrique

= Equation de la réaction support du titrage : PhCOOH (aq) + HO (ag) > PhCOO-(aq) + H,O(l)

s Equivalence repérée avec le saut de pH et le maximum de la dérivée : Vi, iyaience = 11,62 mL

o

Relation a I'équivalence : n PhCOOH iy = NHO "o & na=CbxVeq & % = Cb x Veq b

° M pncook (prise cressai) = Co X Veq X M = 0,0100 x 11,62.10 ~3x 122,12 =0,0142 g

//
200 / \
® M phcooH (soda) ~ M phcooH (prise d’essai) X 25 = 0'114 g /ii:QOOmI

0% Pureté = —-BhCOOH (s0da) y 100 = 87,7 %
extrait (soda)

u]

19
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C.2 Titrage de 'acide benzoique

c. Titrage avec suivi colorimétrique

Analyser un systeme par des méthodes chimiques

+pH ¥ djem’
; Y|
12 Dosage pH- mﬂtrlml d'une solution-agueuse Stk Mot et Mt It Seabe geeeenes Rt SR e T e P fooranes
T T i 4 w
- acide benzoique par la soude ettt
- 10,0-12,0 PP { N Zone de virage du rouge d’alizarine
10 35
[l
‘ 80-96 - B zonede virage du bleu de thymol |
’ ! 3 1
RS 25
+f‘ | \ Zone de virage du bleu de bromothymol
6,0-7,6 6 - X Z \ 2
4 + 1 = 115
- 3,1-4,4 ‘ 7 | Zone de virage de I’hélianthine
// i \ |
2
Forme Zone Forme 05
acide devirage basique S .
: M
: 11,62 ——
5 10 15 2 25
i




~=, Analyser un systeme par des méthodes chimiques
“;) C.2 Titrage de I'acide benzoique

c. Titrage avec suivi colorimétrique

Equation de la réaction support du titrage :

+— Burette

graduée PhCOOH (ag) + HO " (ag) -> PhCOO " (aq) +H,O (I)

Solution TITRANTE
Soude
C, =0,0100 mol.L -1 * pH

Volume V 0l A : -

d'acide benzoique par la soude

—1

Ir

Erlenmeyer

Solution a TITRER
Solution aqueuse d’acide
benzoique V, = 25,0 mL

Indicateur coloré

|
e 1 Bleude thymol

(zone de virage (8,0 - 9,6

.

21



Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.2 Titrage de l'acide benzoique

c. Titrage avec suivi colorimétrique

Résultats des éleves

titrage colorimétrique

Résultats des éleves 11,80
Veq (ML) 11,75 *
Eleve 1 11,60 = 11,70 .
Eleve 2 11,70 £ 1165 . .
Eleve 3 11,65 € 1160 e .
Eleve 4 11,55 11,55 ¢
Eleve 5 11,65 11,50
Eleve 6 11,60 11,45

Eleve 7 11,75

Eleve 1l Eleve2 Eléve3 Eleve4

Eleve 5 Eleve 6 Eleve7

| Moyenne  11,64286

) Incertitude-type associée a la mesure d'un
Ecart-type 0,06726 mL i .
unique éleve
. Incertitude-type associée a la moyenne de
L1 a WAV 0,02542 mL 7 &loves

Veq=11,64 + 0,03 mL

22



~=, Analyser un systeme par des méthodes chimiques

C.2 Titrage de l'acide benzoique

d. Analyse des résultats des deux types de suivi et incertitude associée

Equation de la réaction support des deux titrages : PhCOOH (aq)

+ HO"(aq) - PhCOO (aq)

+ H,O (l)

Suivi Colorimétrique

Suivi pH-métrique

Veq (ML)

11,64

11,62

u(Veq) (ML)

0,03

Confrontation des deux méthodes :

Calcul du quotient . Veq colorimétrique — Veq pH-métrique __ 07
u(Veq) ’
Veq colorimétrique — Veq pH-métrique < u(veq)

Conclusion:

La méthode de suivi colorimétrique donne un résultat compatible avec celui obtenu par la méthode de
suivi pH-métrique, prise comme méthode référente.

23



-~ Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.2 Titrage de l'acide benzoique

e. Réponse a la problématique : volume quotidien de boisson et DJA

= La dose journaliere admissible DJA est égale a 5,0 mg / kg de masse corporelle. Pour un adolescent qui pése
50 kg, la DJA en acide benzoique E210 et en ion benzoate E211 est :

DJA=5,0x50=250mg=0,25¢
= Or dans une bouteille de 1,5 L de soda, on a déterminé une masse de 0,11 g d’acide benzoique.

Par conséquent, pour cet adolescent, I'ingestion de 2,3 bouteilles de soda soit 3,4 L par jour conduit a dépasser
la dose journaliére admise DJA.

24



- Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.2 Titrage de 'acide benzoique

f. Bilan et capacités exigibles du programme

o Bilan

On réalise le titrage de I'acide benzoique extrait dans le soda avec un suivi pHmétrique et un suivi colorimétrique.
'acide benzoique est dosé par les ions hydroxyde : la transformation acido-basique est rapide et totale.

La détermination de I'équivalence permet d’accéder a la quantité d’acide benzoique dans le soda.

Ces dosages montrent que la quantité d’ions benzoate E211 et d’acide benzoique E210 contenus dans

2,3 bouteilles de soda soit 3,4 L par jour conduit a dépasser la dose journaliere admise DJA pour une personne qui
pese 50 kg.

25



. Analyser un systeme par des méthodes chimiques
C.2 Titrage de 'acide benzoique

f. Bilan et capacités exigibles du programme
= Capacités liées au titrage

- Représenter le diagramme de prédominance d’un couple acide-base.

- Exploiter un diagramme de prédominance ou de distribution .

- Justifier le choix d’un indicateur coloré lors d’un titrage.

- Etablir la composition du systéme aprés ajout d’un volume de solution titrante, la transformation étant considérée comme totale.
- Exploiter un titrage pour déterminer une quantité de matiere, une concentration ou une masse.

= Capacités concernant mesure et incertitude

- Exploiter une série de mesures (moyenne et écart-type) et évaluer qualitativement sa dispersion.

- Discuter de l'influence de I'instrument de mesure et du protocole.

- Procéder a I’évaluation d’une incertitude-type par une approche statistique (évaluation de type A).

- Ecrire, avec un nombre adapté de chiffres significatifs, le résultat d’'une mesure.

- Comparer le résultat d’'une mesure m,,,; a une valeur de référence m,, en utilisant le quotient|m,,,.—m,|/u(m) ou u(m) est
I'incertitude-type associée au résultat.

= Capacités expérimentales

Mettre en ceuvre le suivi pH-métrique d’un titrage ayant pour support une réaction acide-base.

26
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Analyser un systeme par des méthodes chimiques
D. Nouveaux conservateurs

D. Nouveaux conservateurs

27



Analyser un systeme par des méthodes chimiques
D. Nouveaux conservateurs alimentaires

OH @)

Ion ascorbate

E 210 Acide benzoique E 211 Ion benzoate

BOISSON GAZEUSE AUX AROMES NATURELS
A VALEUR ENERGETIQUE REDUITE. INGREDIENTS: EAU GA

ACIDIFIANTS: E330. £331: EMULSIFIANTS: E1450, E445,
NATURE’ 5, CONSERVATEUR: €211, EDu'.CORANTS: €950, E955,

DJA =5,0 mg/ kg de masse corporelle DJA = 15 mg/ kg de masse corporelle

@ Nocif en cas d'ingestion
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