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{ Ancien programme ) { Synthése organique Hydrodistillation et extraction liquide-liquide Groupes caractéristiques ) { Estérification )

| EXERCICE 1 : SYNTHESE DU SALICYLATE DE METHYLE (6,5 points) |

Le Securidaca Longepedunculata est wp arbre de 7 & 10 métres de hamt avee une cimé claive,
Som corce est épaisse, faune clair, lisse avee des petites écailles foncées. Ses racines sonf trés
epaisses el odorantes. Ses feuilles sont vert foncé. Sex flenrs sont papilionacées, éaalement trivy
adorantes, de cowleur rose a pourpre.

La plante esi répandue en Afrigue, dons les savanes et les galevies forestiéres. Eile est
constituée, a plus de 90 %, de salicvlare de méthyle.

L huile essentielle exivatle de ses racines fraiches et séchées o | 'ombre pendani 5 fours contient
un seud constituant, le salicylate de méthvle. Les propriéiés médicinales de cet arbre sont bien
connues, surtoul confre les morsures de serpent | au Mali, les préparations en sont nombreuses
powr divers remédes,

NE': disposant pas d'écorce de cet arbre, on se propose de réaliser la synthése du salicylate de
méthyle & partir de I'acide salicylique présent naturellement dans I'écorce du saule - c'est un
ester dont la synthése a &té réalisée pour la pramiére fois en 1886,

Données
S i Salicylate d . .
Acide salicylique Meéthanol nI'LLé-:h? ;'E % Cyclohexang Glucose

Formule brite CoHO X X CiHiz CyH 0
i fz.mL™") 1.k 0,80 1.17 0,79 X
T 159 -8 8.0 6.3 146
Ta (°C) 211 64 223 41 X
Solubilite dans = = — '
I eau Faible I'rés bonne I'rés faible Mulle Excellente
Solubilive dans lel .
Cvclohexane Trés banne Bonne Bonne Trig fithla
M {g.mol™) M, = 138 M, =32 M= 152
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Partie 1 : Extraction de l'acide salicylique

Cette extraction se fait par hydrodistillation. On réduit en poudre 435 g d'ecorce de saule gque
I'on place dans un ballon. On ajoute 1 L d'eau distillée et on introduit le ballon dans un
montage d'hydrodistillation.

Aprés 30 minutes, on recueille le distillat dans lequel l'espéce chimique présente est la
salicine.

En faisant bouillir le distiliat faiblement acidifieé, on provogue son hydrolyse | la salicine se
decompose en glucose et en acide salicylique

A l'issue de cette operation, on realise l'extraction de 'acide salicylique par le cyclohexane.

Aprés isclement de la phase organique de l'ampoule & decanter et evaporation du
cyclohexane dans un dispositif adapte, on recueille une masse m; = 8,7 g d'acide salicylique.

1.1 Identifier, sur la figure 1 ci-dessous le montage d'hydrodistillation. Justifier.

F'[gure i

s

Montage A Montage B Montage C

1.2 Compléter le schéma de I'ampoule a décanter, figure 2 en Annexe page 10, a rendre
avec la copie en y distinguant les phases agueuse et organigue. Justifier la composition
de chague phase a |'aide des donnees physicochimigues.

Partie 2 : Etude de la synthése du salicylate de méthyle

2.1 Donner la formule semi-développée du méthanol. Nommer le groupe caractéristique qu'il
contient ainsi que la famille 4 laquelle il appartient

o oH
2.2 Recopier sur la copie la formule de l'acide salicyligue donnée ci-cantre | \l/
identifier puis nommer les groupes caractéristigues présents dans cette molécule. OH

e
2.3 Ecrire I'équation de la réaction de synthése du salicylate de méthyle. Justifier I'état D
physique des reactifs et des produits.

2.4 Donner deux propriétés des transformations associees a ce type de réaction chimigue.

On introduit m, = 8.7 g d'acide salicylique dans un ballon, dans lequel on verse un volume
V=10,0 mL de méthanol, queigues gouttes d'acide sulfurigue et quelgues grains de pierre
ponce. Aprés plusieurs heures de chauffage a reflux, on refroidit le melange réactionnel a
température ambiante,

On ajoute environ 100 mL d'eau dans le melange et on verse dans une ampoule a
décanter. On extrait la phase organigue avec du cyclohexane : cette phase a une masse
volumigue proche de celle du cyclohexane et contient I'ester et des traces d'acide.
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On lave ensuite plusieurs fois ceite phase avec une solulion agueuse
d'hydrogénocarbonate de sodium afin d'éliminer les acides restant dans la solution, Il se
produit un dégagement gazeux.

On effectue 4 nouveau un lavage & l'eau. On sépare les constituants de la phase
organigue par distillation
Aprés purification, on récupére une masse m; = 6,1 g de salicylate de méthyle.

2.5 Expliquer le principe et les avantages du chauffage a reflux

2.6 Expliquer le réle de I'acide sulfurique et de la pierre ponce.

2.7 Ecrire I'égquation de la réaction entre les ions hydrogénocarbonate HCO." ,, et les acides
restants que lon notera simplement AH. Expliquer alors le réle des lons

hydrogénocarbonate HCO4 5. &t le dégagement gazeux observe
Couples mis en jeu | (H:0, COzuqy HCO: aqud, (AHiagy 1 A aay )

Partie 3 : Rendement de la synthése du salicylate de meéthyle
3.1 Déterminer la guantité de matiére n, d'acide salicylique introduite dans le ballon.

3.2 Déterminer la quantité de matiére n.de méthanol introduite dans le milieu reactionnel.

3.3En s'aidant éventuellement d'un tableau d'avancement, déterminer les quantités de
matiére des réactifs et des produits & lissue de la synthese si l'on considére que la
transformation est totale,

3.4 Déterminer la quantité de matiére n; d'ester formée expénmentalement, puis le rendement
experimental de la réaction dans ces conditions.
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ANNEXE A RENDRE AVEC LA COPIE

EXERCICE 1 : SYNTHESE DU SALICYLATE DE METHYLE

Figure 2
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