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SYNTHESE DE L'ASPIRINE I

Objectifs: réaliser une étape de la synthese industriell&adpitine et vérifier la pureté du produit obtenu.

|. LE MEDICAMENT ASPIRINE
1) L'acide salicylique et I'acide acétylsalicylique

* L’aspirine est le nom commercial de 'acide acsiitylique.
 L’aspirine est synthétisé par estérification efitmehydride éthanoique et I'acide salicylique.

O
s
OH
. _ o’ C\CH3
Acide 0 Acide
salicylique Vi acétylsalicylique /O

C .
~ (Aspirine) C
OH \OH

a) Copier les formules de l'acide salicylique atitle acétylsalicylique. Identifier les fonctionsyaniques
oxygeénées de ces deux molécules.
b) Ecrire la formule de I'anhydride éthanoique.

2) Synthése d’un ester a partir d’'un anhydride d'aale

» Un anhydride d'acide réagit avec un alcool potmé&r un ester et un acide carboxylique.
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R—C—0 —C —R + R'— OH = R—C—o-Rr + R—|C—OH
 La réaction edibtale etrapide a chaud.

a) Ecrire I'équation de la réaction d’estérificati partir d’'un acide carboxylique et d’'un alcalelles sont
les propriétés de cette réaction.

b) Ecrire I'équation de la réaction de synthésd'adgirine a partir de I'anhydride éthanoique etl'deide
salicylique.

c) Pourquoi I'estérification, a partir d’'un anhyakid’acide, est totale ?

IIl. MODE OPERATOIRE
acide salicylique
. + anhydride
1) Synthese éthancique + acide

sulfurique  ||™ refrigérant

1 o amnr
» Mettre des gants et des lunettes de protection.
» Préparer un bain marie a 70°C avec la plaque tdratef un bol et '
un thermométre. La température ne devra pas' déepasse’C.
Thermostat a 6-7.

* Introduire dans un erlenmey&5 gd'acide salicylique en poudre. 60 °C i —

: ;__‘4 hain-marie
< T_'_‘_;-
 Ajouter5,0 mL d'anhydride éthanoique. T‘ AT
» Ajouter 2 gouttes d'acide sulfurique concentrécaue compte "‘_‘ = L
goutte. Agiter pour dissoudre le mélange. ar

» Adapter un réfrigérant a air sur I'erlenmeyer ((\schéma).
» Chauffer le mélange au bain-marie (70°C) pend@ninth environ
tout en agitant régulierement.

plague chauffante
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a) Pourquoi chauffe-t-on ? Quel est le réle ded&@asulfurique ?

b) Quelles précautions doit-on prendre en manipuliamhydride éthanoique et I'acide sulfurique eorie ?
c) Calculer la quantité initiale d'acide salicykqu( M (as) = 138 g.md)

d) Calculer la quantité initiale d'anhydride éthigne. (M (ae) = 102 g.md} p(ad = 1,08 g.mt)

e) Calculer 'avancement maximakax

f) Calculer la masse d'aspirine que obtient sefelement de la préparation de 'aspirine est dé 90

( M(asp) = 180 g.md).

2) Séparation

* Retirer I'erlenmeyer du bain-matrie.
 Refroidir I'erlenmeyer sous I'eau du robinet @jaiter progressivemernar

entonnoir
-

petites quantités environ 70 mL d'eau distillée froide. On .obsen ESH *‘E‘;‘i’t'l:
la cristallisation de I'aspirine. .

« On pourra éventuellement initier la cristallisatien-grattant le fond de|™ —, bourhion
I'erlenmeyer avec un agitateur en verre. vers
» Placer I'erlenmeyer dans un bain d'eau glacéef(eae + glacons) pendant & owpe
10 minutesNe pas agiter !! :

* Filtrer sur montage Buchner (voir schéma) et nirgickeau distillée froide. ;.f:ﬂ:

* Pour pouvoir calculer un rendement, il faudraith&® parfaitement les| e =m0
cristaux dans une étuve.

a) Quel réactif élimine-t-on quand on ajoute deu'droide au meélange
réactionnel ? Ecrire I'équation de la réaction.

b) Que peut-on dire la solubilité de I'aspirine slé@au ? Pourquoi ?

» Sécher les cristaux avec du papier filtre.

3) Vérification de la pureté de I'aspirine par chranatographie

* Verser 5 mL d'éluant dans le bécher a chromatbgeap
Composition de I'éluant en volume : 40 mL de chelwane
20 mL d’acide méthanoique
60 mL d’acétate de butyle
» Préparer une solution du produit synthétisé efiputans I'éthanol (4 pointes de spatule dans um tube).
» Sur la plaque, avec des piques, faire 2 dépdésifier les dépots sous UV).

C: solution dans I'éthanol d’aspirine contenuesdanComprimé
AS : solution dAcide Salicylique dans I'éthanol
S: solution du produlynthétisé dans I'éthanol

* Mettre a éluer.
* Révéler sous UV et entourer les taches observées.

a) Faire le schéma légendé du dispositif expérialenti permet de réaliser e
la chromatographie. 1cm t C AS S
b) Le produit synthétisé contient-il de I'aspirth®ourquoi ?

c) Est-ce de l'aspirine pure ? Pourguoi ?

d) Calculer les rapports frontaux & I'acide salicylique et de l'aspirine.
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SYNTHESE DE L'ASPIRINE I

* Paillasse éleve:
- 3,5 g d'acide salicylique dans pilulier.
- 5,0 mL d'anhydride éthanoique dans tube a g&sa et ferme.
- erlenmeyer 250 mL + condenseur a air
- acide sulfurique concentré 2 mot.tans flacon
- bec électrique + cuve métallique + potence €@métallique
- thermomeétre
- bain marie d'eau froide avec glacon
- dispositif filtration Buchner (filtre Buchnerfiole de garde + papier filtre rond ...)
- capsule de pesée.
- éprouvette graduée 10 mL

Chromatographie:
- plague CMM 4 cnmx 5 cm our3'cnx 4'cm
- éluant 40 mL de cyclohexane + 20 mL d’acide méthanoique®-mL d’'acétate de butyle dans un
flacon sur paillasse prof
- bécher a chromatographie 150 mL
- lampe a UV



