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TP N°14-PROF : HEMISYNTHESE DE L’ASPIRINE A PARTIR
D'UN ANHYDRIDE D’ACIDE

iétés de ['aspirine

Analgésique : supprime la douleur (Antalgique :laga la douleur)
Anti-inflammatoire : traite les inflammations
Antipyrétique : combat la fievre

Technigue de recristallisation :

» Larecristallisation est une technique de base paotifier les solides.
> Elle repose sur ldifférence de solubilité entre le composé a purifreet ses impuretésdans le
solvant choisi. Par hypothése, nous supposeronkgumpuretés sont en concentration bien plus
faible que le produit a purifier.
» La solubilité d’'un composé augmente généralemestt kvtempérature. Ainsi, on dissout le composé
a purifier dans le minimum de solvant porté a étooi.
» Par refroidissement, la solution se sature en cegpqurifier (notons que selon I'hypothése la
solution n’est pas saturée en impuretes).
» Les impuretés sont séparées du produit final er deandes étapes :
v Une filtration a chaud (verser la solution encopeilbante sur un filtre) de la solution permet
I'élimination des impuretés insolubles a chaud
v Les impuretés solubles restent alors en solutiow $imple filtration permettra de séparer le
solide pur de la solution.

Hémisynthese :

Lorsqu’on prépare un produit a partir de réactégmalaborés, on parle d’hémisynthese.
lll Questions :

1) Photos des manipulations :

/{ Thermometre

Réfrigérant a
air

Erlenmeyer contenant :
2,5 g d'acide salicylique
3 mL d'anhydride acétiqug
2 gouttes d'acide
sulfurique
Un barreau aimanté

Mélange obtenu en fin de
chauffage

Bain-marie :
50 ou 60°C

Agitateur magnétique
chauffant : les deux
fonctions sont utilisées 1
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Filtre
Buchner

Trompe a
eau

Cristallisation dans un bain
d’eau glacée

Filtration avec dispositif
Buchner

Solide avant Recristallisation avec éthanol :
recristallisation sur plague chauffante,
dissolution totale du solide

Ajout d’un volume triple d’eau et Résultat obtenu aprés nouvelle
mise dans un bain de glace filtration Buchner : cristaux

d’acide acétlysalicylique




Classe de TS TP N°14
Chimie
Prof

iy AhGREC)
2) Réaction de I'hydrolyse de I'anhydride acétiquesn exces :

2
S, MO s 2 CH:COOH
/O 2

CHa—C

3) Laverrerie bien séchedoit étre bien seche car sinon, on réalise I'hiydede I'anhydride dés qu'il
est versé dans I'erlenmeyer : on n'a donc plubtes réactifs.

4) A lafin de la recristallisation, on obtient deth@nol dans le filtrat. On a également une quantité
d’acide acétique résultat de I'hydrolyse de I'antigel en excés. On a le catalyseur de la réaction,
I'acide sulfurique.

On doit également avoir un peu d’acétate d’acéggdter obtenu a partir de I'acide éthanoique et de
I'éthanol.

5) On cherche a fabriquer de I'aspirine, donc toufjgien’est pas de I'aspirine est appelé impuretéleCe
qui en plus grande quantité est I'acide éthanoigragjuit de la réaction que I'on élimine des custa
d’aspirine par filtration Buchner.

6) Il est inutile de vérifier le point de fusion de laspirine grace au banc Kofler car I'acide
acétylsalicylique sdécompose a la chaleuvers 128°C. L'intérét de la manipulation est dprste de
manipuler une premiere fois le banc.

7) Calcul du rendement :

m _ 25 _ 25
M 7*120+6*1.00+3*16.0 13€

Quantité d'anhydride éthanoique: on a d = 1.082, on sait donc que 1.082 g/mL
D’'ou m =pxV =1.082x3.0 = 3.2g.

cene M _ 32 32
M 4*12.0+6*1.00+3*16.0 102

b. On obtient 1.9 g de produit sec.

a. Quantité d'acide salicylique : n = =1.8*10"*mol

=31*102mol

c. Le réactif en défaut est I'acide salicylique. Bslpu’'une mole de celui-ci réagit, une mole d’asgri
est formée. Alors :
Pour calculer le rendement on va utiliser la forenul
n(aspirineobtenug
n(acidesalicyligue dépar

o m 19 19
Calculons n(aspirine obtenueh =— = =
M 9*¥120+8*1.0C+4*16.0 18C

=1.1*10?mol

d. On doit théoriguement avoir un rendement bien physortant en utilisant déanhydride acétique
par rapport a I'acide acétiquecar la réaction entre I'anhydride et I'alcool &xale.



