	  TP CH 3 : CHROMATOGRAPHIE DE LA SOLUTION D’EXTRACTION DE L’ANIS ETOILE


I.  BUT : 

Vérifier que la solution d'extraction de l'anis étoilé obtenue lors de la première séance de T.P contient bien de l'anéthole  .
II. PRINCIPE  DE LA CHROMATOGRAPHIE SUR COUCHE MINCE  (C.C.M.)

Il s'agit d'une méthode d'analyse qualitative rapide des composés organiques. Elle est basée sur la différence de solubilité d'une substance dans deux solvants différents : on parle d'adsorption sélective.

L'un des solvants lié au support est appelé phase fixe il est constitué de silice  (SiO2) déposée en gel sur une plaque d'aluminium.

L'autre appelé phase mobile est constitué d'un éluant  (mélange de solvants liquides) qui monte par capillarité le long du support fixe en entraînant les composés organiques déposés sur la plaque . Ceux ci montent à des vitesses différentes  qui dépendent  de leur nature . On obtient ainsi leur séparation.

La rétention de chaque composé dépend de sa nature chimique et des liaisons qu'il peut créer avec la phase fixe.

II   ETUDE EXPERIMENTALE :   


1) Exemple de chromatographie : séparation de colorants alimentaires 

a) mode opératoire

· Sur une feuille de papier pour chromatographie (papier Whatman ) , tracer au crayon de papier un trait fin à 1 cm du bord inférieur de la feuille (feuille adaptée au becher de 100 mL avec 0,5 cm de moins de chaque coté : feuille d'environ 4 cm sur 10 cm)
· Repérer 3 points sur le trait espacés de 1 cm  environ .

· Avec une pique à apéritif légèrement tassée, déposer une goutte de chaque colorant alimentaire (rouge,  vert , jaune ) sur chacun des points marqués . Les taches doivent avoir environ 2 mm de diamètre .

· A l'aide du dispositif fourni, fixer la feuille dans le becher de façon à ce que son bord inférieur trempe dans la solution d'éluant n°1 mais sans que le niveau du liquide n'atteigne le trait. D'autre part les bords du papier ne doivent pas toucher le becher.

· Sortir le papier du becher lorsque le niveau du liquide est à environ 1 cm du haut

· Repérer le niveau atteint à l'aide d'un crayon puis sécher le papier au sèche cheveux .

b) exploitation des résultats




SYMBOL 183 \f "Symbol" \s 14 \hDéfinition du rapport frontal:
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	Le rapport frontal est le quotient de la distance parcourue par le composé (h)  par la distance parcourue par l'éluant soit :       Rf =  h / H        avec  toujours:    Rf SYMBOL 60 \f "Symbol"  1

le rapport frontal  dépend du composé, de l'éluant et de la nature de la phase fixe. Mais il reste le même que le composé soit pur, dilué ou qu'il soit dans un mélange .

Le rapport frontal étant difficilement reproductible, il faut donc disposer d'un échantillon témoin que l'on met aussi sur la plaque.





SYMBOL 183 \f "Symbol" \s 14 \hAnalyse du chromatogramme:

· Mesurer  H,   h jaune ,  h rouge ,  h bleu    etc.. 

· Que se passe-t-il pour  h vert  Conclusion ?     

· Calculer   Rf  jaune ,  Rf  bleu , Rf  rouge 
· Comparer avec les résultats obtenus par les autres groupes .

2) Chromatographie de la solution d’extraction de l’anis étoilé .

a) mode opératoire




SYMBOL 183 \f "Symbol" \s 14 \hPréparation de la cuve à élution

· Travailler obligatoirement avec gants et lunettes .

· Dans un becher de 100 mL,  verser une quantité de la solution d'éluant n°2  telle que la hauteur atteinte fasse environ 5mm. L’éluant n°2 est du dichlorométhane .

· Tapisser au 3/4  les parois intérieures d'un papier filtre en faisant de sorte qu'il soit bien mouillé par l'éluant.

· Boucher la cuve et attendre une dizaine de minutes pour qu'elle soit bien saturée en vapeur de l'éluant.




SYMBOL 183 \f "Symbol" \s 14 \hPréparation d'une micropipette.

(sera expliqué durant la séance ...)




SYMBOL 183 \f "Symbol" \s 14 \hPréparation
du chromatogramme

· Tracer au crayon de papier une ligne à environ 1 cm du bas de la plaque pour chromatographie (Silice sur Aluminium ; à tenir par les bords uniquement ). La plaque a pour dimensions environ 4SYMBOL 180 \f "Symbol"10 cm. 

· Marquer très légèrement deux points A et B à 1 cm,  et 3 cm du bord gauche.

· A l'aide d'une  micropipette s'exercer à déposer une petite tache d’environ 2 mm de diamètre sur du papier filtre ordinaire. Puis prélever un peu de chaque solution qu'on déposera sur les points marqués précédemment. Pour chaque prélèvement on changera de micropipette .



 - point A à 1 cm : la solution d’extraction de l’anis étoilé



 - point B à 2 cm : la solution d’anéthole (celui qui sert de référence ) dans le dichlorométhane 

· Après séchage des taches, placer la plaque sous la lampe à UV pour vérifier la qualité des dépôts. Si le résultat est satisfaisant, on peut passer à l’étape suivante .




SYMBOL 183 \f "Symbol" \s 14 \hL'élution

· Placer la plaque dans la cuve à élution et fermer rapidement la cuve. L'élution commence.

· Lorsque l'éluant est arrivé à environ 1 cm du haut de la plaque, sortir la plaque et repérer au crayon la hauteur maximale atteinte (H).

· Sécher la plaque à l’air ou au sèche cheveux: on ne voit rien, les solutions étant incolores.




SYMBOL 183 \f "Symbol" \s 14 \hLa révélation

· Pour faire apparaître les taches, placer la plaque sous la lampe à UV et entourer les taches au crayon de papier . On pourra aussi placer les plaques dans un bocal contenant du diiode .

b) Lecture du chromatogramme

· Mesurer pour chaque composé la hauteur h atteinte depuis la ligne de départ.

· Calculer le Rf de l’anéthole .

· Peut-on conclure que la solution d’extraction contient de l’anéthole ?

	Matériel:
2 Bechers de 100 mL.

Bande de papier filtre pour  becher de 100 mL

Bandes de papier  Whatman

Plaque d'aluminium + silice

pique à apéritif

plaque de polystyrène (couvercle)

tube de verre pour micropipette

bec Mecker

sèche cheveux,  gants , lunettes

1 compte gouttes

1 éprouvette graduée de 50 mL 
	Réactifs:

éluant n°1:   (250 mL)
eau                         : 200 mL

éthanol                   :  50 mL

NaCl                      :    10 g

éluant n°2:   (250 mL)

dichlorométhane

colorants alimentaires
	solution d’anéthole dans du dichlorométhane :

2 gouttes dans 20 mL de solvant 

1 bocal avec diiode  + sable

Solutions d'extraction de l'anis étoilé préparées par les élèves. 
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