Chimie organique expérimentale
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Chauffage à reflux :
Rôle du chauffage : accélérer la transformation chimique

Rôle des grains de pierre ponce / billes de verre : brasser les réactifs (mouvement de convection) pour accélérer la transformation chimique.
Rôle du réfrigérant / condenseur vertical : condenser les vapeurs formées pour éviter les pertes de matière (solvant, réactifs ou produits)

L’eau de refroidissement rentre toujours par le bas du condenseur.

Quelques méthodes de séparation d’espèces :
· la filtration : séparer un solide d’un liquide

On utilise aussi la filtration sur Bűchner qui est plus rapide (filtration sous vide)
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la décantation (dans une ampoule à décanter) pour séparer des liquides non miscibles entre eux (2 phases). Pas de bouchon pendant la décantation.
· la distillation : pour séparer les constituants liquides d’un mélange homogène : c’est principalement le constituant le plus volatil qui s’évapore à plus basse température (la température des vapeurs reste alors constante) puis celui-ci est condensé. 
Lorsqu’un constituant s’est entièrement évaporé, la température des vapeurs augmente jusqu’à la distillation du constituant suivant.
· l’extraction par le solvant : dissolution du composé à extraire dans un solvant extracteur.
La solubilité du composé à extraire doit être plus importante dans le solvant extracteur que dans le solvant initial. Le solvant extracteur doit être non miscible avec le solvant initial.

Penser à dégazer après chaque agitation. Décantation sans bouchon.
· la chromatographie : méthode physique de séparation (vérification de la pureté) et d’identification des constituants d’un mélange.

Chromatographie sur couche mince (CCM) :
Le mélange est déposé sur une phase fixe (= stationnaire). Lors de l’élution, la phase mobile, l’éluant entraîne les différents constituantes du mélange. Ceux-ci sont séparés par différence d’adsorption (fixation réversible à l’interface d’un fluide ou d’un solide). Plus une espèce est soluble dans l’éluant, plus elle migre vite le long de la phase fixe : pendant un même temps, elle migrera plus haut.

Il est parfois nécessaire d’effectuer une révélation pour observer les espèces : lampe UV (pour les composés insaturés surtout) ou par coloration (la phase fixe est recouverte d’une espèce susceptible de réagir avec les constituants du mélange => coloration)
On appelle rapport frontal Rf (sans unité) d’une espèce chimique le quotient de la distance h parcourue par l’espèce par la distance H parcourue par l’éluant pendant une même durée. Rf dépend de l’éluant, de la phase fixe et de la température.
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Afin de ne pas mélanger les espèces, on utilise des capillaires différents pour effectuer les dépôts sur la phase fixe.
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Réalisation : 

1- Tracer au crayon le trait de dépôt (½ cm au dessus du niveau de l’éluant)

2- Réaliser les dépôts à l’aide de capillaires différents et laisser sécher. Identifier les dépôts à l’aide d’une lettre ou d’un numéro (au crayon)

3- Placer la plaque à CCM dans la cuve à chromatographie : le niveau de l’éluant doit être sous le trait de dépôt.

4- Attendre que l’éluant monte par capillarité le long de la plaque (cuve fermée)

5- Avant que la phase mobile n’atteigne le haut de la plaque, la retirer de l’éluant et tracer le front de l’éluant.

6- Effectuer si nécessaire la révélation.

On peut identifier une espèce chimique par comparaison avec une espèce de référence : 2 espèces qui ont le même rapport frontal Rf (avec le même éluant, la même phase fixe et à la même température) sont identiques.

Déshydratation (dessiccation) : 
Afin d’éliminer par évaporation l’eau d’un composé solide, on chauffe : étuve (Attention à la température de décomposition thermique des espèces). On réalise parfois cette évaporation sous vide, à plus faible température.
Afin d’éliminer le peu d’eau restant dans une phase liquide organique, on utilise un déshydratant solide (MgSO4, CaCl2) qui piège l’eau et qui sera éliminé par filtration. 
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