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* 3 pages A4 (disponible sur Moodle)
* Vous devez seulement remplir le document, avec un STYLO
* Terepage:aremplir AVANT de commencer les manipulations

* eme page : partie expérimentale

* 3eme page : conclusion, synthese des résultats et analyse du composé synthétisé




Avant le debut de la séance

Signature(s) :
Equation bilan : utiliser les formules topologiques SYIEHBSE ..o
Equation bilan
Produits chimiques : en anglais ou en francais
Masse mOIaire : a chercher Sur internet OU é CaICU|er Nom du mécanisme réactionnel :................ccco oo e e e
Produits chimiques Masse Moles, g, Symboles | PhrasesR/S (n°)
Molaire mL de sécurité

Moles, masses, volumes : calculer la masse ou le
volume

Symboles securite : corrosif, irritant, nocif, toxique,
dangereux pour I'environnement aquatique, etc.

Phrases R : Phrases S :

Phrases R et S : chercher les numéros de phrases R et
S et les reporter dans les cadres




Example: synthese de I'acide hippurique

Date:10/11/2016 Signature(s) :
Assistant (e) :

I Nom, Prénom : DUPONT, Jean-Pierre
NE PAS OUBLIER LES NOMS'!

Ne°: XX

Synthese : Synthese de I'acide hippurique

Equation bilan

O

X N 26 OaL.N._.COOl

| N
P~ aOH
1 ¢

Nom du mécanisme réactionnel : Addition-élimination, amidation

—

—~

.. s Produits chimiques Mass-e Moles, g, Sym!)ole-s ) Phrases R/S (n°)
Les masses, volumes et quantités de wolaire |ml. | desécuriv
. n , Chlorure de benzoyle | 140.57 33 mmol, | Toxiqueet | R:22,23, 34, 36,
1 ' ,68, 3, if ,38,45;S:
matieres doivent étre reportes A R P
; Glycine 75.07 33 mmol,
. . 258
uniquement lorsque cela est nécessaire ot s o
mkL (10%) 26,37/39, 45
Acide chlorhydrique | 36.5 Qq gouttes | Corrosif R:34,37;S:26,
(2 M) 36, 45

Phrases R: 22, Nocif en cas d'ingestion ; | Phrases S: 1/2, Conserver sous clé et hors de la
23, Toxique par inhalation ; 34, | portée des enfants; 26, En cas de contact avec
Provoque des briilures ; 35, Provoque | les yeux, laver immédiatement puis consulter
de graves brilures; 36, Irritant pourles | un ophtalmologiste ; 36, Porter un vétement de
yeux ; 37 Irritant pour les voies | protection approprié ; 37, Porter des gants

Combiner les phrases, si possible. . . e e 0 ot emsoae s 25
En cas d’accident ou de malaise consulter

immédiatement un médecin et lui montrer
I'’emballage ou I'étiquette
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Partie expérimentale

Introduction :

-quelestle butdu TP e
- quelle est I'approche utilisée ? e

Mode opératoire (+ observations):
- comment est-ce que cela a éte réalisé ?

Ecrire au passif, et au passé

Dessiner la chromtographie sur
couche mince (CCM ou TLC en
anglais) correspondant a la reaction,

donner le R,




Example: synthese de I'acide hippurique

Ne pas recopier ou traduire le protocole !

* Introduire le TP en 2-3 phrases

* Mode opératoire :

- Quelle verrerie est utilisée pour la réaction (contenant
principal, volume)

- Quels réactifs sont utilisés

- Dans quel ordre les réactifs sont ajoutés

- Quelle est la température de la réaction

- Agitation?

- Le temps de réaction (pas nécessairement celui indiqué
dans le protocole)

- Comment met-on fin a la réaction (quenching) ?

- Décrire les étapes de filtration et lavages/extractions
néecessaires (workup) (le cas échéant)

- Purification du produit final

- Rendement de la réaction

- Aspect et couleur du produit

Wil

Introduction :

Lors de cette séance de TP, il nous est proposé de réaliser la synthese de I'acide
hippurique par amidation. La réaction aura lieu entre le chlorure de benzoyle et
de glycine, en milieu basique. Le produit sera isolé dans un premier temps par
précipitation, puis purifié par recristallisation dans '’eau. L’analyse du point de

fusion du produit synthétisé permettra d’en évaluer la pureté.

Mode opératoire et observations expérimentales :

Dans un {ricol de 250 ml équipé d’'un thermometre et d’'un réfrigérant, la glycine
(2,5 g,33 mmaol) a été dissoute par petites portions dans une solution de NaQH (25
mL, 10%) sous vive agitation magnétique. Aprés dissolution compléete de la
glycine, le chlorure de benzoyle (3,8 mL, 33 mmol) est ajouté goutte a goutte a
I’'aide d’'une ampoule a addition. L’avancement de la réaction a été suivi par
température. La température a augmenté rapidement jusqu’a 45°C, puis la
température est redescendue doucement a la température ambiante. Des
morceaux de glace ont été ajoutés pour stopper la réaction. La solution a été
ensuite acidifiée a un pH de 1-2 (test avec papier pH) par une solution d’acide
chlorhydrique (2 M). Un précipité blanc s’est alors formé, a été filtré sur Blichner
puis lavé avec un peu d’eau froide. Le produit brut (7,4 g, R = 116 %) a été purifié
par recristallisation dans ’eau (100 mL). Apres filtration sur Biichner puis séchage

des cristaux blancs a I’étuve (100°C), le point de fusion de I'acide hippurique (5,2

g, R =82 %) a été déterminé (Tr= 186-188 °C).



Conclusion, synthese et analyse

* (onclure sur la seance (produit synthétisé,
mécanisme impliqué, pureté, rendement, .. .)

[ Sy n t h éS e d e S r éS u | -t a -t S : Tahleaudesresultats

Masses théoriques et masses obtenues des produits T ET
bruts et purifiés et les rendements correpondant

Rendement (%)

Produit purifié

* Analyse: Aaulysea Polt e usln, KA, Speceumétel de masse, Vel
Point de fusion : gamme de température
- RMN : décrire les signaux du produit (déplacement

chimique, constante de couplage, multiplicite,

equivalence)

- Spectrometrie de masse : pic moléculaire,

fragments (le cas échéant), ...

molaire ... 3
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Example: synthese de I'acide hippurique

Conclusion:
Lors de cette séance de TP, nous avons synthétisé I’acide hippurique (molécule

présente dans l'urine de cheval, d’ou son nom), par une réaction d’amidation du
chlorure de benzoyle. Ce produit a été obtenu, apres recristallisation, avec un
rendement de 73 % et la pureté du produit a pu étre considérée comme bonne

apres mesure du point de fusion (186-188°C) et analyse RMN (proton).

Tableau des résultats :

Nom du produit : Acide hippurique ou acide henzoylaminoacétique

Qte (g) Qté (g) Rendement
théorique obtenue (%)
Produit brut 598 748 125 %
y 4 ° ° ° ° .
Déterminer le point de fusion soi-

méme et analyser les spectres fournis
(RNM, MS, etc.) par les assistants

Analyses (Point de fusion, RMN, Spectrométrie de masse, UV-Vis, ...) :

Le point de fusion du produit final a été déterminé sur trois échantillons distincts.
Lagamme de point de fusion déterminé est de 186-188 °C (littérature : 187-188°C)
ce qui témoigne du bon degré pureté du produit synthétisé.

L'analyse RMN 1H du produit dans le DMSO-D¢ a également permis de conclure
que la réaction d'amidation s'est bien déroulée par l'observation de l'apparition
du signal caractéristique des protons amides (-NH, 8.2 ppm). En outre, I'entier des

réactifs de départ a été consommé et aucune formation de produits indésirables

n'a été observée.
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