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Manipulation p° 43

@ Synthese du paracétamol

o Objectifs

 lustrer 1 nucléophilie des amines.

- Mécanisme d'addition nucléop_hile suivi d'une élimination,

. Montrer le caractére électrophile des carbones des fonctions , ; )

dérivés d'acides. Carbonyles d anhydrides qui sont des

+ Réaction
NH, 0O o NH
/O/ P Q/ Y +cHcoon
Ho 0 HO .
paraaminophénol (1) Anhydride acétique (2) paracétamol (3)

o Matériel et réactifs

?gz\m%.m Traitement = Purification Caractérisation
Ampole e ¢ ,QO mL B_UChqer_ou fritté Ballon monocol (100 mL) | Cuve de CCM
f bicher cuiee | Fiole avide Réfrigérant ascendant Lampe U.V.
Sooumets gragy Joint d'étanchéité Chauffe ballon ; Elévateur | LR.
Réfigérant uee | Trompe & eau Pierres ponce Banc Kofler
Bain-ma .a Scendant Blchner ou fritté
Chauffan?: +Plaque Fiole & vide
gagnéﬁque' tateur Joint d'étanchéité
ATeay e ;
WJ Trompe & eau
g |
M Quantite | mmol | Te(°C) [ d%* Ti(°C)

0
k\mgi 55¢ 50,4 Déc. 1,02 186-7
M 102,09 7mL 74 140 1,08 -73.1
e | BT 129 71
SmL
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« Mode opératoire

Dans un ballon de 200 mL surmonte d'un réfrigérant eja ref}ux et Ei’une ampoule de coulée, introduirg
5,45 g de 4-hydroxyaniline ; 50 mL d'eau et 5 mL d'acide éthanoique pur.

Le mélange est placé sous agitation au moyen d'un agitateur magnétique chauffant dans un g,
marie a environ 80°C pendant 10 minutes.

Ajouter ensuite, goutte a goutte, 7 mL d'anhydride éthanoique, en maintenant I'agitation pendant 5
minutes.

Refroidir le ballon dans un bain d'eau glacée. Le paracétamol précipite, filtrer sur Buchner ou g

verre fritte. Rincer avec de 'eau froide. Sécher sous courant d'air. Récuperer les cristaux, les peser
et établir le rendement brut.. :

e Purification

Le paracétamol est éventuellement recristallisé avec de l'eau.

e Caracterisation

- Point de fusion.

- IR : Faire le spectre en solution dans le dichlorométhane, sous forme de pastille de KBr, en |
dispersion dans la vaseline ou dans du nujol.

Comparer le spectre obtenu avec celui du produit de départ.
- CCM : éluant CH2Clz/acétone (50/50 viv).

e Sécurité

L'acide éthanoique formé et l'anhydride éthanoique sont des liquides inflammables, qui peuveni
provoquer de graves brdlures. lis doivent étre manipulés sous une hotte car ils sont irritants pour €S
voies respiratoires.

La 4-hydroxyaniline est toxique par inhglation, ingestion et par contact avec la peau, elle présente ul
danger d'effets cumulatifs et est cancérigéne.

Pour tous ces composés, en cas de contact, laver immédiatement et abondamment les parts
atteintes avec de l'eau.



