EXERCICE |. SYNTHESE D'UN FEBRIFUGE : L’ACETANILIDE (4 points)

L'aoéfaniﬁda‘ﬂg-r; — NH — CO — CHj fut l'un des premiers fébrifuges (médicaments combaltant la fidvre)
synthétisé par Mindustrie chimique & partir de l'aniline et du vinaigre (solution agueusse d'acide é{hamrqua}. Clest un

sofide blanc. (! ot
Dans la synthése décnite dans la suite, on remplacera l'acide éthanolque par un dérivé de cel acide : 'anhydride
gihanoigue. N P
| LT A O
Au lycde, on prépare lacétanilide en suivant le profocole suivant, 7 oH
Etape 1 synihése do lacstanilide. & - A

- dans un balfon rodé propra et sec, infroduire Vy = 15 mL d'acide éthanolque qui jouve fof fe rile de solvant,
V=150 mL d'antivdride éthanoigue, V= 10,0 mL d'aniline, el quelqures grains de plerre ponce |

- adapler sur le balion rodé un réfrigérant 4 Bo0les ;| chaulfer le ballon au bain-marie & BO"C pendant environ 20
minutes ;

- retirer le ballon du bafn-marie et verser immédiatement par e sommet du réfrigérant 10 mL d'eav sans atlendre e
refroidissement en faisant atfenfion aux vapeurs chaudes et acides ;

- lorsque ['‘ébullition cesse, ajouter 50 mlL d'eau froide et agiter & température ambianfe jusqu'a apparition des
cristaux |

- lorsque les premiers cristaux blancs apparaissent, aﬁ:u@sau glacée et refrofdir le ballon dans la glace
Jusqu' a crisfallisation complefe ; il

- effectuer une filtration sous vide en ringant & l'eau distillée froide,

Etape 2 : purification du produi obleni.

- dans un bécher, faire chauffer environ 50 mL d'eau ; y dissoudre ja totalité du prodult oblenu lors de 'dtape 1 ;
- aprés dissolution, attendre la cristaffisation ;

- effectuer une filtration sous vide ;

- placer fe solide obfenu dans une coupelle préalablement pesée ;

- séchar a l'éluve a 50 °C ;

- la masse du produit obfenu estim = 11,6 g.

1. Questions a propos du mode opératoire.

. A propos de ['dtape 1.

.1.1. Faire un schéma annoté du montage a reflux. Préciser le sens de circulation de l'eau dans le réfrigérant.
-2. Pourquoi chauffer ? Pourguoi 4 reflux ?

1
A
.1.3. En utilizsant les données de |a fin de 'exercice, justifier l'apparition des cristaux blancs aprés refroidissement.
1.4, Quel est l'intérét d'effectuer une filtration sous vide 7

1
1
1
1
1
1.2. A propos de 'étape 2.

Cemment appelle-t-on la technigue de purification utilisée dans cefte éape 7

2. A propos de I'acétanilide.

La formule de Facétanilide, aussi appaelée N- phényléthanamids, est 0
donnée cl-contre.
Recopier cette formule et entourer le groupe caractéristigue amide. HN—C _CH'S
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3. Rendement de la synthése,
L'équation de Ia réaclion entre l'aniline et lanhydride éthanoique est;

aniline + anhydride éthanofque = acétanilide + A.

Dans cefte équation, fous les nombres staechiométriques sont égaux & 1.
La quantité de matidra initiale d'anfline est 0,710 mal.

3.1, Quel estle nom du composé A de Méquation de la réaction 7

3.2, Calculer la quantité de matigre initiale d'anhydride éthanoique.
3.3, Quel est le réactif limitant 7 On pourra s'aider d'un tableau descriptif de "évolution du systéme chimigque,
3.4, Quelle masse maximale d'acétanilide peut-on espérer obtenir 7
3.5, Définir et calculer le rendement de cette synthése.

Données :
masse :
masse molaire | solubilité dans | solubilité dans
ARG Arute vmumf.;q:{? i eng. mol {'eau chaude I'eau froide
aniline CeH:N 1,02 a3 solubla soluble
anhydrida - .
éthanoigue CaHeOs e loz
acétanilide CaH,ON solide 135 soluble trés peu solubls
m:ff:::l ” CsHOs 1,05 60 trés soluble triés soluble

* L'anhydride éthanoigue réagit viclemment avec 'eau & chaud ef 8 froid.
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