q Exercice BAC S 2008 Asie - Ex 2 - Correction
. alilee ac Physique-chimie - Spécialité : Synthese d'un fébrifuge: I'acétanilide - 4 points

Chauffage a reflux Recristallisation Filtration sous vide Groupe caractéristique amide Réactif limitant

Spécialité : Synthese d'un fébrifuge: I'acétanilide

Bac S 2008 Asie (ancien programme) - Exercice 2 4 points  Durée conseillée 52 min

Faire un schéma annoté du montage a reflux et préciser le sens de circulation de I'eau dans le réfrigérant.

( N =
. . . - e N PIEGE
Le ballon, plongé dans le bain-marie, est surmonté d'un réfrigérant a e .
I | J Boucher le sommet du réfrigérant : la pression
boules vertical dont le sommet reste ouvert (voir schéma). augmenterait dans le montage pendant le

chauffage. Un schéma sans Iégende ne rapporte

L'eau de refroidissement entre par le bas du réfrigérant et ressort )

par le haut.

COMPRENDRE

Avec une entrée par le bas, le manchon se
remplit entierement d'eau et chasse l'air : toute
la paroi est refroidie. Alimenté par le haut, il
resterait en partie vide.

_____——— sommet ouvert (non bouché)

|
réfrigérant a boules %

ballon

| mélange réactionnel

bain-marie a 80 °C —| et pierre ponce

plaque chauffante —| |
L |

support élévateur — ><

1.1.1 - Montage de chauffage a reflux ; sens de circulation de I'eau en orange

Pourquoi chauffer ? Pourquoi a reflux ?

( N

. LB | 1 COMPRENDRE
La température est un facteur cinétique : chauffer accélére la : i
I Le reflux garde aussi les vapeurs acides et
transformation. irritantes & l'intérieur du montage au lieu de les
Les vapeurs qui se forment montent dans le réfrigérant, s'y liquéfient laisser se répandre dans la salle.

au contact de la paroi froide et retombent dans le ballon.

On chauffe pour accélérer la réaction ; le reflux évite toute perte de
matiére (réactifs, produits, solvant).
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A l'aide des données, justifier I'apparition des cristaux blancs aprés refroidissement.

Données utiles acétanilide : soluble dans I'eau chaude, trés peu soluble dans I'eau froide ; aniline : soluble ; acide éthanoique : tres
soluble

-

J ol | : . COMPRENDRE
Apres l'ajout d'eau, le mélange est essentiellement agueux.

I O . , Les premiers 10 mL d'eau servent aussi a
L'acétanilide y reste dissous tant que le mélange est chaud.

détruire I'exces d'anhydride éthanoique, qui

En refroidissant, sa solubilité devient trés faible : il ne peut plus rester réagit vivement avec 'eau en donnant de l'acide
uti t 5 I'état solide. L'acide éth I t Fanili éthanoique. D'ou I'ébullition observée et la

en solution e pass‘e a .e at soli e.. acide éthanoique et l'aniline Ty S

restante, solubles a froid, restent dissous.

L'acétanilide, trés peu soluble dans I'eau froide, cristallise : ce
sont les cristaux blancs.

Quel est l'intérét d'effectuer une filtration sous vide ?

e

. p p . ) . METHODE

La trompe a eau crée une dépression dans la fiole : le liquide est o a . .
1. ) Matériel a citer si un schéma est demande :

aspiré a travers le filtre.

entonnoir Buchner, papier-filtre, fiole a vide,
. . . . \ . . . trompe a eau. Le solide reste sur le filtre, le filtrat
La filtration sous vide est plus rapide qu'une filtration simple et plo e )
) ) ; est recueilli dans la fiole.
donne un solide mieux essoré.

J

Comment appelle-t-on la technique de purification utilisée dans I'étape 2 ?

( ™

COMPRENDRE

Elle repose sur une différence de solubilité : le
produit doit étre soluble a chaud et tres peu a
froid dans le solvant choisi, les impuretés
solubles a froid.

Le solide brut est dissous dans I'eau chaude, puis il réapparait sous

forme de cristaux lors du refroidissement, alors que les impuretés
restent en solution.

Cette technique est une recristallisation.

J

a Recopier la formule de I'acétanilide et entourer le groupe caractéristique amide.

PIEGE
Entourer seulement NH (ce serait une amine) ou
seulement C=0. Le groupe amide comprend a

. , la fois l'azote, le carbone et I'oxygene.
Groupe amide : —CO—NH — , entouré sur la formule. -

Le groupe amide associe un groupe carbonyle C=0 et un atome
d'azote lié directement au carbone de ce groupe.
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HN ————C ———CH;

2 - Formule de l'acétanilide, groupe amide entouré en orange

Quel est le nom du composé A de I'équation de la réaction ?

Données utiles aniline C¢H7N ; anhydride éthanoique C4HgOs3 ; acétanilide CsHyoON

' R a
N ! METHODE
Les nombres stocechiométriques valent tous 1 ; la conservation des R S
AP Quand une espece manque dans une équation,
éléments donne la formule brute de A : on fait le bilan élément par élément entre réactifs
C:64+4—-8=2H:7T+6-9=4:0:3-1=2:"N:1=-1=0. et produits, puis on cherche la formule obtenue

dans les données.
A a pour formule brute C,H,O,, celle de I'acide éthanoique du tableau

de données.

A est l'acide éthanoique CH;COOH.

EED calculer la quantité de matiére initiale d'anhydride éthanoique.

Données utiles V5 =150mL; p, = 1,08 g-mL ' ; M, = 102 g - mol *

-

' PR : IR PIEGE
La masse d'anhydride introduite est ms = ps V3, donc Utiliser n = C'V ou le volume molaire :
ny = ma il | P2 V2 _ 1,08 x 15,0 — 0.159 mol I'anhydride est un liquide pur, il faut passer par
M, M, 102 ] sa masse.
ny = 0,159 mol COMPRENDRE
N J  Les données ont trois chiffres significatifs : le

résultat en garde trois. La masse volumique est
eng-mL ! etle volume en mL : aucune
conversion n'est nécessaire.

A LA CALCULATRICE

1.08 x 15.0

102
~ 0.1588235
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m Quel est le réactif limitant ? On pourra s'aider d'un tableau d'évolution du systeme.

Données utiles n; = 0,110 mol d'aniline ; ny = 0,159 mol d'anhydride éthanoique (3.2)
s N

Quantités de matiére en mol (I'acide éthanaoique, solvant, est déja
présent en grande quantité) :

METHODE
Tous les nombres stoechiométriques valant 1, il
suffit de comparer les quantités initiales :

aniline anhydride | acétanilide A 0,110 < 0,159, donc I'aniline s'épuise la
initial 0,110 0,159 0 exces premiere.
en cours 0,110 — = 0,159 — z T exces
final 0,110 — Zpax | 0,159 — Zpax Tmax exces

Si I'aniline est limitante : 0,110 — 2z, = 0, SOit Z4, = 0,110 mol.
Si I'anhydride est limitant : 0,159 — 2.« = 0, SOit ., = 0,159 mol.

On retient la plus petite valeur : z., = 0,110 mol.

Le réactif limitant est I'aniline ; z,,, = 0,110 mol.

EX Quelle masse maximale d'acétanilide peut-on espérer obtenir ?
Données utiles z,,,, = 0,110 mol (3.3) ; M = 135 g - mol

r

Si la transformation est totale, il se forme ny,.« = Tmax d'acétanilide, A LA CALCULATRICE
donc
11 1
Mimax = Tmax M = 0,110 x 135 = 149 g 0.110 x 135 s
Mmax = 14,9 g |
N J

€ Dsfinir et calculer le rendement de cette synthése.

Données utiles m = 11,6 g ; my,., = 14,85 g (3.4, valeur non arrondie)
'd \

Le rendement est le quotient de la masse de produit réellement
obtenue par la masse maximale attendue si la transformation était

PIEGE
Calculer avec la valeur arrondie 14,9 g donne
0,779 : on garde la valeur non arrondie dans les

totale et sans perte : calculs intermédiaires.
m 11,6
n = = —— =10,781 COMPRENDRE
Mmax 14,85 Le rendement est inférieur a 1 : une partie du
n = 0,781, soit environ 78 % produit est perdue lors des filtrations, des
’ ' transferts et de la recristallisation, ot un peu

d'acétanilide reste dissous.
A LA CALCULATRICE

11.6

14.85
~ 0.7811448
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