Séance de révision TP de chimie 

Après votre passage sur une paillasse, nettoyez soigneusement la verrerie à l’eau distillée.

Paillasses 1, 3 ou 12 : montage de chimie organique 

A l’aide du matériel proposé, réaliser les montages suivant : 

· chauffage à reflux
· distillation fractionnée
· Dean-Stark
· Hydrodistillation
· synthèse d’organomagnésien   

Paillasses 4, 5 ou 9 : manipulation de chimie générale 

A l’aide du matériel proposé, réaliser une des manipulations suivantes : 

· titrage pH-métrique d’une solution d’acide chlorhydrique par la soude 
· titrage conductimétrique d’une solution d’acide chlorhydrique par la soude 

· titrage potentiométrique d’une solution de sel de Mohr (contenant des ions Fe2+) par une solution de permanganate de potassium 
Paillasse 2 : réalisation d’une dilution  
Diluer 10 fois la solution d’acide à doser à l’aide du matériel adéquat. 

Paillasse 6 : utilisation d’un spectrophotomètre et suivi cinétique
- Régler la longueur d’onde du spectrophotomètre à 590 nm, faire le zéro à cette longueur d’onde avec de l’eau distillée. 
- Faire un suivi cinétique de la réaction du violet cristallisé sur de la soude. 
Penser à bien essuyer les faces optiques des cuves avec de papier absorbant pour éviter toute trace. Dérégler la longueur d’onde pour le suivant.

Paillasse 7 : tracé d'une courbe intensité-potentiel
Préparer un bécher contenant : 

- environ 25 mL de solution d’hexacyanoferrate (III) de potassium à 2,5 10-2 mol.L-1 
- environ 25,0 mL de solution d’hexacyanoferrate (II) de potassium à 2,5 10-2 mol.L-1
- environ 80 mL de solution de sulfate de sodium Na2SO4 à 1 mol.L-1.

Réaliser un montage à trois électrodes reliées au potentiostat : électrode de travail (ET) en platine, contre électrode (CE) en platine, l’électrode de référence (Ref) est une électrode au calomel saturée munie d’une allonge à nitrate de potassium.

Plonger ces électrodes dans le mélange équimolaire d’hexacyanoferrate (II) et (III). Agiter la solution, puis arrêter l’agitation. Tracer la branche anodique.
Sous hotte 1 : poste de filtration 
Vous disposez d’une suspension d’acide benzoïque solide dans l’eau : filtrer celle-ci sous vide à l’aide de l’entonnoir de Buchner en porcelaine garni d’un filtre rond (pensez à fixer la fiole avec une pince). Une fois récupéré, laver l’acide benzoïque avec très peu d’eau. Bien essorer les cristaux, puis les remettre dans le bécher. Enlever la pince autour de la fiole pour le suivant. 

Sous hotte 2 : manipulation d’une ampoule à décanter + séchage avec MgSO4 
Simuler l’extraction d’une phase aqueuse par un solvant organique en introduisant 30 mL d’eau et 10 mL de dichlorométhane dans l’ampoule à décanter. Bien agiter en dégazant fréquemment. Recueillir la phase organique et la sécher sur sulfate de magnésium anhydre. La filtrer ensuite dans le petit erlenmeyer contenant le dichlorométhane.

Paillasse avec banc Köfler : mesure d’une température de fusion
On veut mesurer la température de fusion de l’acide benzoïque, qui est voisine de 120 °C, grâce au banc Köfler. Etalonner celui-ci convenablement, puis mesurer la température de fusion exacte de l’acide benzoïque. Dérégler l’étalonnage pour le suivant.
Paillasse 8 : mesure d’un indice de réfraction 
Mesurer l’indice de réfraction (à 0,0005 près) de l’éthanol à l’aide du réfractomètre d’Abbe. Après manipulation bien nettoyer les prismes. Dérégler l’appareil pour le suivant.

Paillasse 10 : réalisation d’une recristallisation
Réaliser un montage à reflux. 

Prélever environ 1g du mélange proposé, et le placer dans le ballon. 

Le faire recristalliser dans le minimum de solvant (eau).  

Paillasse 11 : CCM
Dans la cuve à élution, introduire 3 mL d’acétone et 3 mL d’éther de pétrole. Refermer le couvercle et attendre un moment pour que l’atmosphère de la cuve se sature en vapeurs d’éluant. 
Préparer deux tubes à essais : dans le premier, placer une très petite pointe de spatule de paracétamol et 2 mL d’acétone. 
Dans le second, y mettre une quantité comparable de mélange et 2 mL d’acétone. 

Déposer sur la plaque une très petite goutte des solutions préparées à l’aide des tubes capillaires. 
Introduire la plaque dans la cuve et laisser l’élution se dérouler. 
Une fois réalisée, sortir la plaque, la révéler sous UV et l’exploiter. 
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