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BAND XXX 1939 HEFT 3

Identilication des éthers de Iacide salieylique et dosage hromométrique

de ces ethers

par Dr. CHARLES VALENCIEN, chimiste cantonal, et Dr. JEAN DESHUSSES,
chimiste au Laboratoire cantonal de Genéve.

La pharmacopée helvétique (5me édition) mentionne quelques réactions
qui permettent d’identifier les éthers de l'acide salicylique et de s’assurer
de leur pureté. Elle prescrit en particulier de doser le salicylate de mé-
thyle par saponification au moyen d’une lessive de potasse alcoolique 0,5 N.
Lucet) a appliqué la bromométrie au dosage du phénol, du naphtol, du thy-
mol et du salol. L.e salol n’est dosé par cette méthode qu’apreés avoir été
saponifié par une lessive de soude.

La méthode de dosage des éthers de lacide p. oxybenzoique que nous
avons décrite dans le mémoire précédent peut étre utilisée pour doser cer-
taing éthers de l’acide salicylique. Nous avons obtenu de bons résultats
avec le salicylate de méthyle et d’éthyle. Le salol, par contre, est trop
facilement saponifié par la soude pour pouvoir étre dosé par cette méthode.

Identification des éthers de Uacide salicylique par bromuration.

On dissout dans de lacide acétique glacial un peu de ’éther & identifier
puis on ajoute un léger excés de brome. On laisse reposer 20—30 minutes
puis on verse le produit de bromuration dans de l’eau. Le dérivé bromé
précipite. On le recueille par filtration. Si le dérivé bromé précipite a 'état
huileux, il suffi¢ de placer le récipient dans de l’eau glacée et d’attendre que
I’huile se solidifie. On recristallise le dérivé bromé dans de l'alcool & 950,

1) Luce, Répertoire de pharmacie 1924, p. 42. Dosage du phénol dans les gazes au
phénol et au salol et dosage de quelques composés phénoliques.



Le point de fusion du dérivé bromé caractérise I’éther:
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Point de fusion du dibromosalol

Point de fusion du 3,5 dibromosalicylate de méthyle
Point de fusion du 3,5 dibromosalicylate d’éthyle
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Dosage des éthers de Uacide salycilique par bromométrie.

La méthode que nous avons suivie pour doser les éthers de lacide
salicylique est identique & celle que nous avons exposée dans le mémoire

précédent.

Nos expériences montrent que les résultats sont meilleurs si

Pon emploie de lacide chlorhydrique 3 N & la place d’acide chlorhydrique
concentré. Par contre, il ne semble pas que la durée de la bromuration in-
fluence les résultats.

Nous avons calculé le poids d’éther, & partir du brome entré en réaction,
en nous servant des facteurs suivants: 0,47567 pour le salicylate de méthyle
et 0,5195 pour le salicylate d’éthyle.

Nous ne détachons de nos expériences que les deux séries ci-dessous.

1. Salicylate de méthyle: 0,12 g dans 300 cm3 eau (1 em® = 0,4 mg).

2. Salicylate d’éthyle:

om solution | ,omey, [ons 51| Firoge Ty | mg brome oo | mg et
5 (= 2,0 mg) 5 5 conc. | 1 heure | 1,033 4,015 1,91
b (= 2,0 ») 5 5 conc. | 3 heures | 1,038 4,015 1,01
10 (= 4,0 » ) b} 5 conc. |3 heures | 2,093 8,135 3,87
10 (= 4,0 » ) 10 5 cone. | 3 heures | 2,176 8,458 4,02

0,8 g dans 500 em? eau (1 cm?® = 1,6 mg).

Résumé:

on solation | ¢, 08 | ons mQL | y—va |mg brome nteé | mg sllylus
3 (= 4,8 mg) 5 5 conc. 2,373 8,921 4,63
(=48 ») 5 53N 2,463 9,258 4,81
5 (=80 » ) 10 5 conc. 3,896 14,645 7,61
Do (=l B0Cal) 10 5 3N 4,126 15,509 8,05
10 (=160 » ) 10 53N 8,133 30,572 15,88

1. Nous proposons d’identifier les éthers de l'acide salicylique par leurs
dérivés bromés.

L

2. Nous avons appliqué avec succes la bromométrie au dosage des éthers
de lacide salicylique.
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