Sujet : Extraction et caractérisation d’une espèce chimique

Que contient le sucre vanillé ?


TP réalisé dans le cadre du stage intitulé « évaluation expérimentale en seconde et première S » par :

COULETTE David

LASOLLE Catherine

MATHIEU Laurence

REMY Julie

TP de seconde qui clôt la première partie du programme : « Chimique ou naturel ? »

Il s’agit d’un TP évalué où l’élève réalise une extraction liquide-liquide et une chromatographie.

Contact : Julie-Dominique.Remy@ac-nancy-metz.fr
Fiche 1 : Descriptif du sujet destiné au professeur

	Démarche
	Dans ce sujet, on demande au candidat :

· de préparer une solution par dissolution.

· de réaliser une extraction liquide-liquide.

· de réaliser une chromatographie sur couche mince.

	Compétences évaluées
	Les manipulations proposées permettent d’évaluer les savoir-faire expérimentaux suivants :

· suivre un protocole et utiliser le matériel prescrit.

· utilisation d’une ampoule à décanter.

· réalisation d’une chromatographie sur couche mince.

	Préparation du poste de travail
	La manipulation se déroule en deux temps.

Voici l’organisation du TP par binôme : 

· un élève réalise la préparation de la solution et l’extraction.

· pendant ce temps, l’autre élève réalise la chromatographie sur couche mince (avec une solution) déjà préparée.

Au bout d’une demi-heure, les élèves permutent.

Les élèves ont le reste de la séance pour répondre aux questions de la feuille de réponses et ranger la paillasse.

	Déroulement de l'épreuve
	Il est prévu trois appels de la part du candidat :

· lors du premier appel, le professeur vérifie le choix du matériel (utilisation d’une éprouvette) et le volume prélevé à l’éprouvette.

· lors du deuxième appel, le professeur regarde l’extraction liquide-liquide (emploi de l’ampoule à décanter).

· lors du troisième appel, le professeur vérifie le contenu des deux erlenmeyers (phase organique et phase aqueuse).

	Notation
	La manipulation est notée sur 12 (Voir barème sur la fiche n°5) durant la séance.

La partie écrite est notée sur 8 (Voir barème sur la fiche n°4) après la séance.

· Si un élève n’appelle pas et semble en échec, le professeur lui apporte l’aide nécessaire. Les points ne lui sont pas attribués.

· Si lors d’un appel l’élève n’a pas su réaliser le travail demandé, le professeur lui donne la solution. Les points ne lui sont pas attribués.

· Si, par défaut d’observation, le professeur a un doute quant à l’évaluation d’une tâche, le(s) point(s) est(sont) attribué(s).




Fiche 2 : Liste de matériel destinée au personnel de laboratoire

La liste de matériel ci-dessous n’est prévue que pour un groupe de TP.

Pour chaque poste (deux élèves par poste) :

· 1 paire de gants et 1 paire de lunettes pour chaque élève

· Papier essuie tout

· Sur la paillasse du côté de l’allée :

· 1 éprouvette de 50 mL

· 1 bécher de 50 mL

· 1 pissette d’eau distillée

· 1 erlenmeyer de 150 mL avec bouchon

· 1 chronomètre

· 1 entonnoir à solide

· 1 sachet de sucre vanillé

· 1 agitateur en verre

· 1 agitateur magnétique avec un barreau aimanté

· 1 flacon fermé contenant du chlorure de sodium (environ 5 spatules pour la quantité) étiqueté chlorure de sodium

· 1 spatule

· 2 tubes à essai bouchés dans un porte tube contenant chacun 10 mL d’éthanoate d’éthyle (chaque tube devra être étiqueté éthanoate d’éthyle)

· 1 ampoule à décanter sur support

· 1 entonnoir à liquide

· 1 flacon fermé contenant du carbonate de potassium anhydre (environ 4 spatules pour la quantité) étiqueté carbonate de potassium

· 1 erlenmeyer de 50 mL bouché étiqueté phase aqueuse

· 1 erlenmeyer de 50 mL bouché étiqueté phase organique

· 1 bécher poubelle

· Sur la même paillasse de l’autre côté :

· 1 cuve à chromatographie contenant comme éluant un mélange de cyclohexane et d’éthanoate d’éthyle (proportions un pour un)

· 2 plaques de silice (une pour chaque élève) : on fera deux dépôts

· 1 petit flacon fermé contenant l’extrait de la solution de sucre vanillé étiqueté A

Préparation de la solution :

Introduire dans un erlenmeyer un sachet de sucre vanillé et environ 40 mL d’eau distillée.

Agiter avec l’agitateur magnétique pendant 30 minutes.

Filtrer et recueillir le filtrat.

Ajouter 2 spatules de chlorure de sodium.

Agiter jusqu’à dissolution du chlorure de sodium.

Verser le contenu dans l’ampoule à décanter.

Ajouter 20 mL d’éthanoate d’éthyle.

Recueillir la phase organique.

La sécher avec du carbonate de potassium anhydre.

Filtrer.

Cette solution sera la solution « A ».

· 1 petit flacon fermé contenant de la vanilline dissoute dans de l’éthanoate d’éthyle étiqueté B

Remarque : 

Les deux flacons A et B contiennent peu de solution car ils vont servir à faire des dépôts sur les plaques de silice.

· 6 capillaires

· 1 bécher assez grand (la plaque de silice doit pourvoir être immergée dedans) avec une solution de permanganate de potassium à 2.10-2 mol/L

· 1 pince 

· 2 enveloppes (une par élève pour mettre la plaque de chromatographie)

Au bureau :

· 1 tige aimantée pour récupérer le barreau aimanté

· Essuie-tout

· 2 grands récipients (1 L) étiquetés phase aqueuse (chaque élève viendra y vider le contenu de son erlenmeyer)

· 1 lampe UV + lunettes

· 2 grands récipients (1 L) fermés étiquetés phase organique (chaque élève viendra y vider le contenu de son erlenmeyer)

· sèche-cheveux

Fiche 3 : Enoncé destiné à l’élève

Ce sujet est accompagné d’une feuille individuelle de réponses sur laquelle vous devez consigner vos résultats.

Le port d’une blouse correctement attachée, le port de lunettes et de gants sont obligatoires en TP de chimie.

But de la manipulation

Extraire la vanilline dans le sucre vanillé et montrer sa présence par chromatographie sur couche mince.

Quelques conseils avant de commencer

· Vous n’aurez que 30 minutes pour effectuer chaque partie (du point de vue manipulation) :

· un élève commence par la partie I 

· l’autre élève commence par la partie II.

Au bout de 30 minutes, on inverse.

Après avoir manipulé, vous pourrez continuer à répondre aux questions de la feuille de réponses.

· Lire l’énoncé en entier.

· Chaque fois que vous avez un temps d’attente, n’oubliez pas de répondre aux questions de la feuille de réponses.

· Avant de quitter la salle, chaque binôme n’oubliera pas de nettoyer et ranger la paillasse.

Travail à effectuer

I. Préparation d’une solution et extraction

· Mesurer à l’aide d’une éprouvette graduée 30 mL d’eau distillée.
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· Introduire ces 30 mL d’eau distillée dans un erlenmeyer de 150 mL.

· Introduire la moitié (environ) du sachet de sucre vanillé dans l’eau de l’erlenmeyer à l’aide d’une entonnoir à solide.

· Agiter à l’aide de l’agitateur magnétique pendant au moins 5 minutes.

· Introduire deux spatules de chlorure de sodium dans l’erlenmeyer à l’aide d’un entonnoir à solide.

· Agiter à l’aide de l’agitateur magnétique jusqu’à dissolution du chlorure de sodium.
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· Introduire le contenu de l’erlenmeyer dans l’ampoule à décanter à l’aide d’un entonnoir à liquide.
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ACETATE D’ETHYLE

R11 Facilement inflammable.

R36 Irritant pour les yeux.

R66 L'exposition répétée peut provoguer
desséchement ou gergures de la peau.

R67 Linhalation de vapeurs peut provoguer
somnolence et vertiges.

$16 Conserver a écart de toute flamme.
ou source d'étincelles - Ne pas fumer.

$26 En cas de contact avec les yeux,
laver immédiatement et abondamment
avec de I'eau et consulter un spécialiste

§33 Eviter 'accumulation de charges
électrostatiques



 Ne pas faire tomber le barreau aimanté dans l’ampoule à décanter.

· Introduire les 10 mL d’ethanoate d’éthyle contenus dans un tube à essai bouché, dans l’ampoule à décanter à l’aide d’un entonnoir à liquide.

· Agiter l’ampoule à décanter en dégazant plusieurs fois.

· Laisser décanter sur le support.

· Répondre aux questions I.2. et I.3.

· Recueillir la phase aqueuse dans l’erlenmeyer de 50 mL étiqueté « phase aqueuse ».

· Recueillir la phase organique dans l’autre erlenmeyer de 50 mL étiqueté « phase organique » que l’on bouchera.

· Ajouter dans la phase organique une spatule de carbonate de potassium anhydre, agiter. Cette solution sera appelée « A » dans la deuxième partie du TP.


· Evacuer les deux phases dans les poubelles appropriées.

· Terminer de répondre aux questions de la partie I.

II. Caractérisation par chromatographie sur couche mince 

Le mode opératoire de la chromatographie à réaliser est le même que celui utilisé pour la lavande (on ne fera ici que deux dépôts, les deux extraits de vanille).

La cuve à chromatographie est déjà prête. 

· Préparer soigneusement la plaque de chromatographie.

On notera sur la plaque « A » le dépôt de l’extrait de la solution de sucre vanillé disposé sur votre table (phase organique de la première partie du TP).

On notera sur la plaque « B » le dépôt de l’extrait de vanilline à votre disposition (sur la table).

· Faire les dépôts avec soin.

Vous pourrez vérifier vos dépôts sous la lampe UV.

· Réaliser la chromatographie en n’oubliant pas à la fin de repérer le front du solvant.

Laisser la plaque sécher.

· Révéler votre plaque dans la solution de permanganate de potassium (violette).

· La rincer à l’eau, l’égoutter et la laisser sécher.

· Ensuite placer votre plaque dans l’enveloppe à votre disposition. Vous marquerez votre nom sur l’enveloppe et vous la rendrez avec la fiche réponses.

· Répondre aux questions de la partie II.

Nettoyer le matériel utilisé et ranger le matériel sur la paillasse.

Données :

	
	Eau
	Eau salée
	Ethanoate d’éthylle

	Densité
	1,0
	1,1
	0,90

	Solubilité de la vanilline
	Peu soluble
	Très peu soluble
	soluble

	Miscibilité avec l’eau
	
	
	miscible



Fiche de sécurité de l’éthanoate d’éthyle (ou acétate d’éthyle) :

Fiche 4 : Réponses de l’élève

DOCUMENT A COMPLETER PENDANT lE TP 

ET A RENDRE AU professeur A LA FIN DE LA SEANCE

	Nom :


Prénom :


Classe :

	Manipulation : 
 / 8

Fiche réponse : 
 / 12
	Note proposée :
/ 20


I. Préparation d’une solution et extraction

1) Que signifie le pictogramme porté par le flacon du solvant organique utilisé (éthanoate d’éthyle) ?

2) En utilisant le tableau de données, expliquer pourquoi on a choisi comme solvant l’éthanoate d’éthyle pour l’extraction.

3) Faire un schéma représentant l’ampoule sur son support et indiquer clairement où sont situées la phase organique et la phase aqueuse ainsi que la composition de chaque phase ? (Justifier).

4) A quoi sert le carbonate de potassium anhydre ajouté dans la phase organique ?

II. Caractérisation par chromatographie sur couche mince 

1) Compléter le schéma ci-dessous (avec annotations).


Dessiner le chromatogramme obtenu, l’interpréter : que pouvez-vous dire de la composition du sucre vanillé ? (justifier). 

Fiche 5 : Grille d’observations destinée au professeur

	NOM

Prénom
	
	
	
	

	Numéro de poste
	1
	2
	3
	4

	Tenue personnelle protégée (blouse fermée, cheveux attachés, lunettes, gants…)
	(
	(
	(
	(

	Appel n°1 : Vérifier le volume prélevé d’eau distillée

	Choix d’une éprouvette
	(
	(
	(
	(

	Lecture du volume
	(  (
	(  (
	( ( 
	( ( 

	Observation en continu : préparation de la solution

	Choix de l’erlenmeyer
	(
	(
	(
	(

	Utilisation d’un entonnoir à solide pour l’introduction des solides dans l’erlenmeyer
	(
	(
	(
	(

	Appel n°2 : Réalisation de l’extraction

	Utilisation d’un entonnoir à liquide pour le transvasement
	(
	(
	(
	(

	Ampoule à décanter fermée au départ avec un bécher en dessous
	(  (
	(  (
	(  (
	(  (

	Ampoule à décanter fermée avant de commencer l’agitation
	(
	(
	(
	(

	Ampoule à décanter renversée pendant l’agitation
	(
	(
	(
	(

	Orientation de la sortie de l’ampoule à décanter
	(
	(
	(
	(

	Dégazage
	(
	(
	(
	(

	Bouchon retiré lors de la décantation
	(
	(
	(
	(

	Appel n°3 : Contrôle des deux erlenmeyers

	Récupération de la phase aqueuse
	(
	(
	(
	(

	Récupération de la phase organique
	(
	(
	(
	(

	Chromatographie (vérification après la séance de TP)

	Utilisation d’un crayon de papier
	(
	(
	(
	(

	Hauteur de la ligne de dépôt par rapport au front du solvant
	(
	(
	(
	(

	Espacement des dépôts
	(
	(
	(
	(

	Taille des dépôts
	(
	(
	(
	(

	Repérage du front du solvant
	(
	(
	(
	(

	Soin du chromatogramme
	(  (
	(  (
	(  (
	(  (

	Organisation de la paillasse

	Zone de travail bien dégagée ; paillasse propre et bien rangée en fin de manipulation
	(
	(
	(
	(

	Note obtenue sur 12 points
	
	
	
	


Chaque ( compte 0,5 point.

Cadre réservé au professeur
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Appeler le professeur pour contrôler le contenu des deux erlenmeyers (appel n°3)





Appeler le professeur avant de commencer l’extraction (appel n°2)





Appeler le professeur pour vérifier le volume prélevé d’eau distillée (appel n°1)











