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| SYNTHESE DE L'ASPIRINE I

Objectifs: réaliser une étape de la synthése industrielle de I'aspirine et vérifier la pureté du produit obtenu.

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

e [’aspirine est le nom commercial de I'acide acétylsalicylique.
e L’aspirine est synthétisée par estérification entre I’anhydride éthanoique et I’acide salicylique.
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a) Copier les formules de l'acide salicylique et de l'acide acétylsalicylique. Identifier les groupes
caractéristiques de ces deux molécules.
b) Ecrire |l a formule de |

anhydride éthanoique.
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e Un anhydride d'acide réagit avec un alcool pour formerune st er et un acide car|boc
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R—C —0 —C —R + R'—OH = R—C —O-R + R—C —OH

e La réaction est totale et rapide a chaud.

a) Ecrire | 'équation de |l a réaction de synthése d

salicylique.

b) Pour quoi | Jae ptaé rtii fri ad tuinceseefiehoya@? i de d’ aci de,

c) Comparer les propriétés de cette réaction a celles de la réaction entre un acide carboxylique et un alcool.

Il. MODE OPERATOIRE

1) Syntheése
acide salicylique
+ anhydride

e Mettre des gants et des lunettes de protection. gthanoique + acide | TR s
e Préparer un bain marie & 70°C avec la plaque chauffante, un sukurique 4 air
récipient et un thermomeétre. La température ne devra pas dépasser \
70 °C (thermostat réglé a 6-7) "-,I
e Introduire dans un erlenmeyer 3,5 g d'acide salicylique en poudre. \
e Ajouter 5,0 mL d'anhydride éthanoique (gants et lunettes). [‘?ﬂ;:'g bain-marie
e Ajouter 2 gouttes d'acide sulfurique concentré avec un compte %0 °C X A 1
goutte (gants et lunettes).. Agiter pour dissoudre le mélange. 1 T —
e Adapter un réfrigérant a air sur l'erlenmeyer (voir schéma). IL
e Chauffer le mélange au bain-marie (70°C) pendant 20 min environ ﬁ:—.ﬁ
tout en agitant réguliérement. plaque chauffante
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a) Pourquoi chauffe-t-on ? Quel est le role de I'acide sulfurique ?
b) Calculer la quantité initiale d'acide salicylique, n(as).
c) Calculer la quantité initiale d'anhydride éthanoique, n(ae).
d) Calculer I'avancement maximal, Xmax.

e) Calculer la masse d'aspirine m(asp) que | ’ @btiendrait si le rendement de la préparation de I'aspirine
étaitde 90 % .

Données acide saIicyquue anhydride éthanoique aspirine

Masse molalre (g.mol™ ) 102 180

2) CristallA & G A2 yWwineRS f QI & LJA

e Retirer I'erlenmeyer du bain-marie d’eau chaude.

e Refroidir I'erlenmeyer sous I'eau du robinet puis ajouter progressivement,
par petites quantités, environ 70 mlL d'eau distillée froide. On observe
la cristallisation de I'aspirine.

e On pourra éventuellement initier la cristallisation en grattant le fond de | \|
I’erlenmeyer avec un agitateur en verre. ﬁj
e Placer I'erlenmeyer dans un bain d'eau glacée (eau froide + glacons) pendant
10 minutes. Ne pas agiter !!

e Filtrer les cristaux obtenues sur montage Buchner (voir schéma) et les rincer
a l'eau distillée froide.
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a) Quel réactif élimine-t-on quand on ajoute de I'eau froide au mélange reactlonnel PEcrire | équ
la réaction correspondante.

b) Pourquoi faut-il rincer les cristauxd’ as pi rine ?a | > eau froide

e Sécher les cristaux entre deux morceaux de papierfiltree. Peser | > aspirine obtenue

c) Calculer le rendement de votre synthése.
Remarque : pour calculer le rendement, il faudrait sécher parfaitement les cristaux dans une étuve.

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

e Verser 5 mL d'éluant dans le bécher a chromatographie (éluant déja préparé).
e Préparer une solution dans I'éthanol des cristaux obtenus (2 pointe de spatule dans un mini tube).
e Sur la plague CCM, pour chaque solution, faire 2 dépéts: (vérifier les dépdts sous UV).

C: solution dans I’éthanol d’aspirine contenue dans un Comprimé
AS :  solution dans I’éthanol d’Acide Salicylique
S: solution dans I’éthanol des cristaux Synthétisés

e Mettre a éluer.
o Révéler sous UV et entourer les tdches observées.

a) Reproduire le chromatogramme obtenu sur le schéma ci-contre.
b) Le produit synthétisé contient-il de I'aspirine ? Expliquer.

c) Le produit synthétisé est-il pur ? Expliquer. o <
d) Calculer les rapports frontaux Rs de I'acide salicylique et de I'aspirine. 1em I
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| SYNTHESE DE L'ASPIRINE I

e Paillasse éléve:
- 3,5 g d'acide salicylique dans pilulier.
- 5,0 mL d'anhydride éthanoique dans tube a essai vissé et fermé.
- erlenmeyer 250 mL + condenseur a air
- acide sulfurique concentré 2 mol.L™ dans flacon
- bec électrique + cuve métallique + potence + pince métallique

- thermometre
- bain marie d'eau froide avec glagon
-di spositif filtration Buchner (filtre Buchn.

- capsule de pesée.
- éprouvette graduée 10 mL

Chromatographie:
-plague CMM 4 cm x5cm ou3cm x4 cm
-éluant: 40 mL de cyclohexane + 20 mL d’ acide mét
flacon sur paillasse prof
- bécher a chromatographie 150 mL
- lampe a UV
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