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Expérience 2 :
Synthése et purification par
recristallisation du

Y
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4-bromoacétanilide Brg T
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Br H20 Br/©/ A OH

Sécurité :

4-Bromoaniline : toxique, irritant

Anhydride acétique : toxique, corrosif, irritant, inflammable
Acétate de sodium : toxique, irritant

Ethanol : toxique

HC] conc. : trés corrosif, trés irritant

Charbon activé : inflammable




Br H20 /©/

Matiéres premicres :

4-Bromoaniline : 2.5 g

Anhydride acétique : 2.5 mL

Acétate de sodium :2.2 g

Ethanol : 50 mL

HCI conc. :1.3 mL

Charbon activé : Une pointe de spatule

OH

4-bromoaniline : 2.5 g

Constantes physiques: voir Aldrich

B2395 4-Bromoaniline
Sigma ~98%, crystalline

_ Masse molaire : 172.02 g/mol
zoom 1of 1
Molecular Formula BrCgHaNHz /

Molecular Weight 172.02

CAS Humbe 5401
Beilstein Registry 742031
Number

MDL number WMFCDO0007822
PubChem Substance ID 24891647
EGIEC Number 203-393-9
Expand/Collapse Al

# (1 Price and Availability

= Properties
assay ~98% Solide...

form crystalline
coloj ide f light yellow
mp 56-62 "C(lit)




La pesée :
- Pése-tare en plastique (produit non corrosifs)
- Directement dans Erlenmeyer

Importance de la précision?

3 chiffres significatifs (ex. : 2.51 g)
Nettoyer la balance

Calculer le nombre de mole :

251g

=——"% =0.0146 mol =14.6 mmol
172.02 g/mol

4-bromoaniline : 2.5 g

* Ajout de 50 mL d’eau : cylindre gradué
— Quelle drdle d’idée !

* Ajout d’acide concentré : 1.3 mL

Constantes physiques de « HCl » (H;0* CI') :
HCI 37% wt signifie 37 g de HCI pour 100 g de solution
FW = 36.46 g/mol densité = 1.200

~ 379/36.46 g/mol
100 ml/1.2
n=1.3mLx12.17 mol/L=15.8 mmol

x1000=12.17M




CI

=
@/NHZ H30* CI /©/NH3

Br H,O Br

Une réaction se produit-elle lors de I'ajout de HCI,?
pH HClI conc. = ~1 pK, AtNH,*/ArNH, = 4.6
K, =10 =3981
Ou, plus simplement, 4.6-1 = 3.6 > 3....

Le sel d>ammonium est soluble dans ’eau.

* Réchauffer au besoin pour compléter la dissolution :

Quand la température augmente, la solubilité
augmente.

* Traiter le solution au charbon activé (noir de carbone) :
Pourquoi ? Comment ?

Le charbon absorbe les impuretés colorées dissoutes et
fixe les mati¢res en suspension.

* Filtration sur papier filtre (2 papiers-filtre enchassés 'un
dans Pautre)




Acétate de sodium trihydrate : 2.2 g
SIGMA-ALDRICH"

Home | Products = Order Center = Custom Products = Support Product Namse or No. ¥

Having trouble viewing pricing
and availability information? ¢, yer

Your Search Term{s) — @ Product Name or No.: sodium acetate

EZIZ) Advanced Search

Refine Your Search Products (137) | Related Information (1192) | Take a Tour  Your Feedback

[CIwithin Results  Help
ExpandiColepse ol

Product Name or No, ¥ )
Advanced # _1Sodium acetate (19)

»Product Category # _JSodium acetate solution (1)

¥ Special Grade # _1Sodium acetate solution (2) 5
P Brand # ) Sodium acetate trihydrate (12) B
¥ Purity @ ] Acetate buffer solution pH 4.6 (2) fc
MF la Weight .
ARy # ('l Acetate buffer solution pH 4.65 (2) fo
¥ Melting Point (°C) . g
¥pH Valus @ (Buffer solution for optode membranes pH 5.1 (1) e
P pK Value # _JBuffer solution for optode membranes pH5.5 (1) »
¥ Physical Form I Sodium acetate 0.17 M - TRIS hydrochloride pH 8.5; 0.085 M - Polyethylene glycol 4000 25.5% {wh) - Glycerol 15% (wA) /*
P Color solution (1)
1 Sodium acetate 0.17M - Sodium pH 6.5; 0.085M — glycol BODO 25.5% (wiv) - Glycerol 15% fwh)
solution (1)
4 (1 Sodium acetate 0.1M - Ammonium sulfate 2.0M solution (1) e 9
B2 ot daia 0288 Codl GLE S 0 a8 DEC 2000 208 Laati, 5 C

Sorting Options: | Relevancy

4-bromoac
Dans un autre etlerimeyer :

Acétate de sodium trihydrate : 2.2 g

S7670 Sodium acetate trihydrate
Sigma-Aldrich SigmaUitra, 299.0%

ne 2.199
L 136.08 g/mol

Synonym Acefic acid sodium salt
Molecular Formula CH3CO0Na - 3H0
12,z
Molecular Weight 136.08 SOlublhte?
CAS Number 6131-90-4
Beilstein Registry 3732037
Number
MDL number MFCDO0071557
PubChem Substance ID 24899760
EG/EC Number 204-823-8

x1000 =16.1mmol

On dissout ensuite dans 20 mL d’H,O.
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Une réaction se produit-elle lors de I’ajout de H,0?
pHH,0 =7 pK, AcO"/AcOH = 4.8

Est-ce que ma solution aqueuse a un pH de 3 unités
inférieures au pK, de P’acétate ??

Donc Peau n’est pas assez acide pour protoner acétate.
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242845

o
H:C

pubChem Subst
GEEC Number
xpandiCotopse A

orade

Dans le ballon réactionnel contenant le 4-bromoanilinium,
Sigma-ldrich ACS reagent, 258.0%

L

paotecutar Formuta  (CHyC 0RO
aotecular Weight 10209

frome ™ 0207 Une réaction devrait-elle se produire ??

+ IPrice and Availability
+ (I Daseriptions

= JProperties CI_

.

= 5vsen NH3 (@]

vapor pressure. 10 mmHg (36 °C) + 77
T -

= ity (0)

autoignition temp. 629°F

expl. fim. 103% Br
total impurities MnO4” reducers, passes lest

evapn. residus <0.003%

refractive index A20/0 1.390(Kt)

™ 138140 "001)

mp ~T3°CQi)

density 1.08 gimLg)

ajouter 2.5 mL d’anhydride acétique.

Acetic anhydride

2.5mL x1.082 g/mL
(o] n=

%1000 = 26.5 mmol
o 102.09 g/mol

MFCDO000ET0S

ancelD 34354567
035648

T

ACS reagent
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dS’EgAcON:i au ballon réactionnel :

Ajouter la solution
cr
R TR, e
+ Na
/©/ O Na* H0 g OH
Br
109
0 = 7qcr =158

Forme Forme

non-nucléophile nucléophile

Remarque : AcO- Na* réagit d’abord avec H;O* CI- en excés pour former ACOH !
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Mécanisme réactionnel ?

Sous produits formés ?
Produit organique
neutre insoluble dans I’eau.

Il précipite donc!

Utilisation d’un bain de glace: pourquoi ?

Constante physiques du 4-bromoacétanilide... a vous de jouer! "




Filtration du produit brut sur Biichner :

Erlen a vide, Biichner, papier, filter-vac

Précautions :

- Mouiller le papier filtre avec un peu

d’eau avant de filtrer... pourquoi?

- Rincer le produit brut avec eau froide...

pourquoi ? Que veut-on enlever ?
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Calcul du rendement en produit brut :
TOUJOURS LE CALCULER... pourquoi ?

Quantité obtenue
Quantité attendue

Rdt en produit brut = x100 %

Recristallisation a deux solvants :

Voir les notes du cours précédent.

Calcul du rendement en produit isolé.
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Tableau des rapports molaires :
- Voir cours sur le cahier de labo
- Nombre d’équivalents

- Calcul de la qté de produit attendue

Réfléchir au nombre d’équivalent de chaque produit.

Mesure de la T®

fusion
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Le fait qu’un produit ait précipité signifie-t-il que la réaction
est terminée ??

Comment vérifier que la réaction est terminée ?

On fait un suivi de réaction!
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