TP7 Expériences utilisant des techniques de séparation, de purification et de caractérisation, courantes en chimie.

Introduction : La séparation et la caractérisation de produit sont des actions quotidiennes en chimie minérale et organique. Nous allons voir quelques exemples des techniques utilisées.

I Mélange de solides

1.1 Tri magnétique (Souil)

Avec un aimant séparer un mélange fer sable

1.2 Sublimation (Souil)

Sublimer le naphtalène + impureté (un peu de sable)
Condenser sur un verre de montre + glace

Caractériser au banc Koefler : Tf=90°C (Souil)

1.3 Recristallisation (Souil)

Mélange acide benzoïque Φ-COOH sable (= impureté)
Faire chauffer dans erlenmeyer + réfrigérant à air (ajouter de l’eau si nécessaire)

Filtrer avec entonnoir chaud + coton

II Mélanges solides liquides

2.1 Filtration simple
Filtrer avec entonnoir chaud + coton

2.2 Filtration sur Buchner (Souil)

Filtrer la solution précédente (ajouter de l’eau froide et gratter)
III Mélange de 2 liquides

3.1 Démixtion (Souil)

I2 dans KI 10-3M + eau=homogène

Ajouter du toluène Θ-CH3 agiter=>2 phases

3.2  Application : extraction de I2(aq) (Souil)

Mélange 10ml I2 dans KI 100 ml eau

+ 10 ml toluène dans ampoule à décanter

Vérifier la position de la phase aqueuse

Séparer les 2 phases

Réaliser 3 fois ceci avec la phase aqueuse (fractionner l’extraction)

3.3  Distillation : estérification

20 ml EtOH absolu, 20 ml acide formique (méthanoïque) + H2SO4 concentré distillé

T°K=54°C=>distille l’ester

Caractériser formiate (méthanoate) d’éthyl au réfractomètre n=1.3598
3.4  Chromatographie : mélange fushine/bleu de méthylène
Plaque : silice ou papier

Eluant : 50% eau 50 % acétone CH3COCH3
Fushine/Bleu de méthylène/mélange des 2

Conclusion : La liste dressée ici est loin d’être exhaustive. Ces techniques sont toutefois toute fondés sur la différences de propriété physique des divers constituants du système chimique : densité, affinité chimique…

