TP : Synthése des amides et des polyamides

JAMS ynthése d'un amide : le paracétamol ou 4—hydroxyph

ényléthanamide

3. Questions

Synthése

a. Réaction de synthése du paracétamol :
[e]

o NH, N \CH3
V4
HyC—C, o]
\ /
o + = + H;C——C
/ \
HyC—C, OH
AN
© OH OH

n, _n . i . . . .
T‘ > T2 donc I’anhydride acétique est en exces et le 4—aminophénol est en défaut.

Au maximum, on peut obtenir 50,5.10 *mol de paracétamol.

Quand les nombres
stoechiométriques sont différents
de 1, il est plus prudent de
construire le tableau
d'avancement pour déterminer le
réactif en défaut et la quantité
maximale de produit que l'on peut

espérer obtenir.

c. L’eau acidifiée permet de dissoudre le 4-aminophénol.
Cristallisation

d. La solubilité du paracétamol dans I’eau diminue avec la température : I’abaissement de température favorise la
cristallisation.

La solubilité du paracétamol diminue avec la
température : en refroidissant le mélange réactionnel
dans un bain d'eau glacée, la solubilité diminuant, la
solution va devenir saturée en paracétamol et celui-
ci va cristalliser.

On peut gratter les parois de l'erlenmeyer pour
faciliter 1'apparition des premiers germes de cristaux
qui amorceront la cristallisation (inutile de
poursuivre le grattage une fois la cristallisation
amorcée).

Les cristaux de paracétamol étant un peu soluble dans l'eau, il
faut les rincer avec le minimum d'eau.

Comme la solubilité du paracétamol dans I'eau diminue avec la
température, il faut utiliser de I'eau distillée glacée pour limiter
les pertes lors du ringage.
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Recristallisation

e.

s

Le produit a purifier et les impuretés sont solubles a chaud dans le solvant
mais, a froid, seules les impuretés sont trés solubles et le produit est trés peu
soluble : le produit a purifier cristallise et les impuretés restent dans le
solvant.

Le passage a I’étuve permet d’éliminer les derniéres traces d’eau.

mexpérimentale = 3,10g

Si la transformation avait été totale, nous aurions obtenu :

Mihgorique — Nthéorique X Mparacétamol = 5055'1073 x 151 = 7762g

m_ ..
d’ou le rendement : n = —pimenale — 310 _ 0,41=41%
m 7.62

théorique

Le paracétamol brut (P) fait apparaitre deux taches: il contient deux espéces
chimiques, dont l'une est du paracétamol (méme hauteur que la tache relative
a P; paracétamol pharmaceutique). L'autre espéce chimique n'est pas
identifiable, mais ce n'est pas du 4-aminophénol. Le paracétamol purifié (P,)
ne contient que du paracétamol.

La recristallisation a donc été utile.

Pour identifier les cristaux formés, on peut mesurer leur température de
fusion. La valeur mesurée doit correspondre a la valeur théorique de 168°C.

CCM : La ligne de dépdt doit étre au dessus du niveau du solvant dans la
cuve. Repérer chaque dépot par une lettre. Utiliser une pique épointée pour
réaliser les dépdts. Changer de pique pour chaque dépot. Ne pas faire de dépot
trop important pour éviter l'apparition de trainées lors de la révélation.
Refermer la cuve pendant 1'¢lution. Ne pas la déplacer. A la fin de I'élution
tracer la ligne de front dés la sortie de la plaque.
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a. Le produit le plus dense est introduit en premier puis le moins dense qui va donc occuper la phase supérieure.
Le film se forme a I’interface entre les deux phases ou les deux réactifs peuvent réagir.
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¢. Le chlorure d’hydrogéne formé réagit avec I’eau de la phase aqueuse d’hexan—1,6—diamine.

HCI + H,0(1) = H;0"(aq) + CI (aq)

la phénolphtaléine.

caractére basique des amines.

Les deux solvants n'étant pas miscibles, la réaction s'effectue a
l'interface entre les deux liquides ou les deux réactifs sont en
contact. Le film de nylon qui se forme isole alors a nouveau les
deux phases. Si on attrape ce film, celui—ci se reforme au fur et
a mesure tant qu'il subsiste un des deux réactifs.

La coloration est due a I'ajout d'un indicateur color¢ :

Celle—ci est rose pour des pH > 10 et met ainsi en évidence le
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