Sujet : analyse du paracétamol synthétisé 

par chromatographie sur couche mince

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

· Michel CINTRAT
·  Sébastien  TRON
·  Claire VUILLAUME
·  Thomas SCHULER
· Rachel CARRE
TP conçu pour être évalué en séance de travaux pratique durant une heure trente. 

Ce TP concerne la partie du programme de chimie de seconde : SANTE / Médicaments : synthèse et identification d’une espèce chimique

Contacts : michel-cintrat@ac-nancy-metz.fr; claire.vuillaume@free.fr ; schuler08@hotmail.com ; s_tron2000@yahoo.fr ; rachel-marie.simonin@ac-nancy-metz.fr
· il est envisageable de faire passer 2 groupes en 1h30, deux groupes se chevauchant 

· Différents essais d’éluants ont été faits  mélange de cyclohexane / acétate d’éthyle 80-20 ou 60 -40    ; ou  dichlorométhane/ éthanol 20-80   40-60   ; l’éluant acétate d’éthyle (ou acétate de butyle)  / cyclohexane / acide formique  (6/4/1) permet une meilleure séparation du paraaminophénol par rapport au paracétamol 

· Le temps d’élution est compris entre 5 et 10min.

· On peut envisager une révélation au permanganate de potassium 

Fiche 1 : Descriptif du sujet destiné à l’évaluateur

	Démarche
	Comparer par chromatographie sur couche mince les espèces chimiques contenues dans du paracétamol préparé en classe et dans un comprimé de paracétamol commercial

	Compétences évaluées
	Re. Réaliser : Construire un montage  à partir d’un schéma. ; Gérer son temps ; Utiliser de manière adaptée les instruments : verrerie, plaque de chromatogrpahie...

Ra. Raisonner et argumenter : Déduire des relations possibles entre des faits, des situations. ; Concevoir une expérience et  prévoir l’expérience témoin. ; Interpréter les résultats ; apprécier la cohérence d'un résultat (ordre de grandeur, unité, chiffres significatifs…)

Mo. Mobiliser des connaissances : réaliser un schéma d’expérience ; utiliser la relation de proportionnalité ; 

Co. Communiquer : s’informer à partir de documents (textes, images, schémas, graphiques, …) ; rédiger (utiliser les connecteurs logiques…)

	Préparation du poste de travail
	

	Déroulement de l'épreuve
	Il est prévu 3 appels de la part du candidat :

· APPEL 1 : Choix d’un solvant parmi deux proposés pour dissoudre le paracétamol. RA + RE : Concevoir une expérience et  prévoir l’expérience témoin ; réaliser la dissolution d’une espèce chimique
· APPEL 2 : schématisation de la manipulation à réaliser : CCM avec dépôt, éluant, ligne de dépôt . RA + MO : Concevoir une expérience et  prévoir l’expérience témoin, schématiser et annoter
· APPEL 3 : Vérifier la sortie de la plaque de chromatographie de la cuve RE : Utiliser de manière adaptée des instruments 
FICHE-REPONSE : RA + RE + MO + CO :

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

La partie écrite est notée sur  (Voir barème sur la fiche n°6) après la séance.

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

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

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

Compte tenu de la nécessaire sensibilisation à la précision des résultats, on attend que le candidat les écrive avec un nombre de chiffres significatifs cohérent avec les mesures et les données. Cette exigence est conforme aux pratiques mises en œuvre pendant l’année scolaire. On veillera toutefois à ce que sur cet aspect les candidats ne soient pas pénalisés par plus d’un point sur 20.




Fiche 2 : Liste de matériel destinée au personnel de laboratoire

Pour chaque poste :

· Un échantillon de paracétamol synthétisé à la précédente séance de Travaux Pratiques le minimum nécessaire pour faire les deux tests de dissolution du I
· Solution de para-aminophénol dans l’éluant dans un tube à essai bouché noté A
· Solution de paracétamol synthétisé dans l’éluant dans un tube à essai bouché noté C
· Flacon 1 : noté « solvant 1 » (contenant de l’eau distillée)

· Flacon 2 : noté « solvant 2 » avec picto : contenant éluant

· 4 tubes à essai + porte-tubes + 3 bouchons
· 1 pissette d’eau

· 1 plaque à chromatographie sensible aux UV

· 1 cuve à chromatographie déjà saturée (avec éluant + couvercle avant le début de la séance)
· 1 coupelle de pesée

· 1 spatule

· 1 éprouvette 10 mL
· Gants  + Lunettes

Au bureau pour l’ensemble de la classe :

· Paracétamol synthétisé à la précédente séance de Travaux Pratiques (au moins 0.1 g par élève)

· 200 mL d’éluant : acétate d’éthyle / cyclohexane / acide formique (proportions 6/4/1)
· Une balance au centième (ou au moins au dixième).

· Capillaires pour les dépôts.

· Solution de paracétamol du commerce dans l’éluant.

· Gants

· Une lampe à UV pour la révélation + lunettes de protection
Fiche 3 : Énoncé destiné au candidat

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

Le port d’une blouse correctement attachée est obligatoire au laboratoire de chimie.

But de la manipulation

Au cours du Tp précédent vous avez réalisé la synthèse du paracétamol en faisant réagir du paraaminophénol et de l’anhydride éthanoïque.
L’objectif de ce Tp est de comparer par chromatographie le produit synthétisé à l’espèce chimique paracétamol rencontrée dans les médicaments vendus dans le commerce ainsi qu’au réactif paraaminophénol utilisé lors de la synthèse expérimentale.
I. Mise en solution des produits à analyser
Les produits à analyser sont solides. Pour réaliser la chromatographie sur couche mince de ces différentes espèces, nous devons les solubiliser.

1) Choix du solvant
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 Répondre aux questions Ia- et Ib- de la feuille réponse 

Parmi les solvants 1 et 2 qui vous sont proposés, vous devez déterminer de façon expérimentale celui à utiliser pour dissoudre le produit synthétisé lors du TP précédent.

(  Mettre en œuvre le protocole expérimental qui vous permettra de faire ce choix
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 Répondre à la question Ic de la feuille réponse
( Prélever 10 mL du solvant choisi à la question précédente 

(  Appelez le professeur.
2) Dissolution du paracétamol

( Peser une masse m = 0,10 g de produit synthétisé.
( L’introduire dans un tube à essai noté B
(Aouter les 10 mL de solvant préparé précédemment. 

( Procéder à la dissolution complète du produit.
II. Chromatographie 

Sur la plaque de chromatographie, il faudra réaliser 3 dépôts
· Dépôt A : para-aminophénol en solution

· Dépôt B : produit synthétisé en solution

· Dépôt C : paracétamol commercial en solution
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 Schématiser sur la feuille-réponse la plaque de chromatographie dans la cuve à éluant telle que vous allez la déposer. Répondre aux questions II a et b  sur la feuille réponse.
(  Appelez le professeur pour faire vérifier votre schéma.
( Réaliser la chromatographie. 
(  Appelez le professeur au moment où vous voulez sortir la plaque de la cuve.
( Faire la révélation sous ultra-violet avec gants et lunettes.

III. Exploitation du chromatogramme

Répondre aux questions III a, b et c sur la feuille réponse.
Nettoyer le matériel utilisé et le ranger avant de quitter la salle.

LE CANDIDAT DOIT RESTITUER CE DOCUMENT AVANT DE SORTIR DE LA SALLE D’EXAMEN.

Fiche 4 : Réponses du candidat

DOCUMENT À COMPLETER PENDANT L'ÉPREUVE ET À RENDRE AU JURY EN SORTANT DE LA SALLE D'EXAMEN

	Nom :


Prénom :


Classe :

	Manipulation : 
 / 11

Fiche réponse (RA/MO/CO): 

 / 9
	Note proposée :
/ 20



I. Mise en solution des produits à analyser

a- Que signifient les pictogrammes figurant sur les solvants proposés ?

b- Quelle(s) précaution(s) faut-il prendre pour manipuler ces solvants ?

c- Quel est le meilleur solvant à utiliser ? Justifier
II. Chromatographie 

a- Schéma de la plaque de chromatographie dans la cuve à éluant telle que vous allez la déposer.

b- Pourquoi trace-t-on la ligne de dépôt au crayon de papier ?

III. Exploitation du chromatogramme

a-  Reproduire l’aspect de la plaque de chromatographie après révélation 

b-  Interpréter le chromatogramme obtenu 

1) en comparant les dépôts A et B

2) en comparant les dépôts B et C

	Signature du candidat :
	Signature de l’évaluateur :


Fiche 5 : Grille d’observations destinée à l’évaluateur

	
	
	Poste n°1
	Poste n°2
	Poste n°3
	Poste n°4

	
	Nom
	
	
	
	

	
	Prénom
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	I

	RE
RA
	essais dissolution
	( 
	(
	(
	(

	RE
	Lecture correcte niveau dans l’éprouvette 
	( (
	( (
	( (
	( (

	RE
	Utilisation correcte de la balance
	( (
	( (
	( (
	( (

	
	II
	
	
	
	

	MO
	schéma de la cuve
	(( ((
	(( ((
	(( ((
	(( ((

	RE
	Tracé de la ligne de dépôt (au crayon de papier / hauteur)
	( (
	( (
	( (
	( (

	RE
	Réalisation des dépôts
	( (
	( (
	( (
	( (

	RE
	Mise en œuvre de la chromatographie (position de la plaque / cuve immobile/ retrait opportun de la plaque…)
	(( ((
	(( ((
	(( ((
	(( ((

	RE
	tracé du front du solvant
	( (
	( (
	( (
	( (

	
	
	
	
	
	

	
	Organisation de la paillasse

	MO
	Sécurité au cours de la séance
	(
	(
	(
	(

	RE
	Zone de travail bien dégagée Montage défait et paillasse rangée
	( (
	( (
	( (
	( (

	
	
	
	
	
	

	
	Remarques éventuelles
	
	
	
	

	
	NOTE OBTENUE
	…… / 11
	…… / 11
	…… / 11
	…… / 11


Chaque ( compte 0,5 point.

	Nom de l’évaluateur :
	Signature de l’évaluateur :


Fiche 6 : Barème destiné à l’évaluateur

	EVALUATION PENDANT LA SEANCE (FICHE 4)
	11 pts

	· 
	

	· 
	

	· 
	

	· 
	

	· 
	

	· 
	

	· 
	

	· 
	

	· 
	

	TOTAL FEUILLE REPONSE
	9 pts


Cadre réservé à l’évaluateur
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/  2




















/ Evalué dans la  grille d’observations
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Cadre réservé à l’évaluateur
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