Mise au point d’un protocole dans un laboratoire de recherche


Document 1 :

On place 2,0 g de benzonitrile, 2,5 g de pastilles de soude (pureté de 98%) et 12 mL d’eau dans un ballon bicol. On adapte un réfrigérant à boules avec un piège à ammoniac. Pour cela, il faut utiliser un bécher avec 40 mL d’acide chlorhydrique à 1,0 mol.L-1 avec de l’hélianthine, raccorder un tube en sortie du réfrigérant et adapter un entonnoir plongeant dans la solution acide. Si l’indicateur coloré passe de rouge à jaune, il faut rajouter de l’acide chlorhydrique. On adapte une plaque chauffante et un agitateur magnétique ainsi qu’un récipient contenant de l’eau déjà chaude. On plonge ensuite le ballon dans le récipient d’eau chaude puis on chauffe le milieu réactionnel au reflux en agitant.

La réaction d’hydrolyse du benzonitrile en milieu basique est totale. Le benzonitrile est le réactif limitant.
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Document 2 : Liste du matériel à disposition pour la chromatographie
· 2 plaques de chromatographie (poudre de silice sur support aluminium).
· 1 cuve à chromatographie munie d’un couvercle.

· Plusieurs bâtonnets en bois pour réaliser le dépôt sur la plaque (leur extrémité pointue doit être légèrement aplatie)
· 4 pipettes Pasteur munies d’un compte-gouttes.

· 4 petits tubes à essais.

· Ethanol.

· Cyclohexane.

· Acétone.

· Un sèche-cheveux.

· Une lampe UV.

· Une éprouvette graduée 25 mL.
· Lunettes et gants.

Document 3 :
On peut réaliser au laboratoire l’hémisynthèse du principe actif de l’aspirine : l’acide acétylsalicylique à partir de l’acide salicylique et de l’anhydride éthanoïque. Le mode opératoire indique qu’il faut réaliser un chauffage à reflux du mélange contenant les deux réactifs. On réalise ainsi une réaction totale à condition de chauffer suffisamment longtemps.  L’équation de la réaction est donnée ci-dessous :

[image: image2.jpg]o
Il
i (\I(C\OH + cHrGoR
K\\rC\OH Cﬂz—ﬁ—O—ﬁ—Cﬂz NN com i
+ CH
o
Som o ° j

cyli irine) acide éthanoique
anhydride dhanoique  acide acétylsalicyliqueaspirine)
acide salicylique





D’après les proportions indiquées, le réactif limitant est l’acide salicylique. L’anhydride éthanoïque et l’acide éthanoïque en excès seront ensuite éliminés du mélange réactionnel par lavage à l’eau.
Travail à réaliser

1. Réaliser le protocole expérimental donné dans le document 1 (Compétence REALISER).

2. Mise au point d’un protocole expérimental (Compétence ANALYSER).

Mettre au point un protocole d’analyse CCM permettant de mettre en évidence la présence du benzonitrile dans le milieu réactionnel. Pour cela on utilisera une cuve à chromatographie contenant un mélange constitué de cyclohexane et d’acétone dans des proportions 2 / 1. La révélation des espèces sera possible à l’aide d’une lampe UV si leur molécule contient un cycle aromatique.
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3. Après accord du professeur, mettre en œuvre ce protocole d’analyse CCM puis expliquer le chromatogramme obtenu. (Compétences REALISER et ANALYSER)
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4. Une expérience de synthèse de l’aspirine a été réalisée dans un laboratoire de recherche. La publication utilisée est résumée dans le document 3. On veut reproduire cette expérience dans notre laboratoire en limitant au maximum la durée du chauffage. Quel protocole opératoire proposez-vous pour repérer la fin de la réaction et éviter un temps de chauffage inutile ? (compétence S’APPROPRIER) 
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