evaluahon dont VOus
_étes le héros



Quels types d’évaluations
en synthese ?

e Ecrites
e QOrales
* Expérimentales

— Dépendent de la finalité de la formation

— Examens nationaux (homogénéisation des
pratiques)

— Concours (cahier des charges précis)
— Examens locaux (comme son nom l'indique)



Quelles questions en synthese ?

e Restitution de connaissances
* Applications peu éloignées de
situations vue en formation
— Vérification de l'lacquisition de

savoirs et de méthodes
— Questions a traitement
algorithmique

e Situations totalement nouvelles .



Quelques exemples

La molécule ### est-elle
chirale ?

Quelle est la configuration
absolue de ### ?

Donner / proposer / dessiner /
représenter un/le mécanisme
pour HH#H.

Comment augmenter le
rendement de |'étape ### ?

Proposer une explication a la
présence de ### dans le
protocole ?

Identifiez les composés A, B, C, ... intervenant ¢ Exercices de
chimie organique

réactions suivants.

Rappel : Raisonnez et réfléchissez, comme vo
cours des chapitres précédents pour ce genre d’exe
ter aux réponses (cf. conseils donnés en 3.41).

a) A+ HC=N - B —> C+ NH}

c 224 p 4 H0

D 221> O—CH—(CH,),—CO—CO,H

2) HaO

H2804
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Ha MaMO2

E [Ni]LF H* *G+ N,

b) H KeN o I:I’?__L g Soch
1) PhMgBr AlLiH; Ha80
L 2) HaO > L > M CHRISTIAN ARNAUD
Ha :
I >N _
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¢) CH;—CHOH—CH ,—CH=0 C:;’ comges

p K0 0 e O de synthese
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Mais gu’est-ce que la synthese ?

Source : https://polymer.sav.sk/old/index.php?option=com_content&view=article&id=72&Itemid=99



Comment se rapprocher d’une
situation « réaliste » ?



Un enchainement parmi d’autres

Adaptation aux
Cahier des charges Recherche de contraintes locales

— Etude bibliographique données (équipements,
substanees)

Optimisation / | s \ Mise en ceuvre du

rétroaction . Lem protocole

Rédaction d’un
rapport




Un livre dont vous étes le héros

fan Livingstone
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de la Mort




Cahier des charges.

Le 1-phényléthanol peut étre synthétisé par réduction de I'acétophénone selon
I’équation de réaction suivante :

O OH
1. NaBH,4, EtOH

:
2.H

Figure 1. Schéma de synthese de la réduction

Objectif : synthétiser 5 = 1 g de produit de plus grande purete possible (= 98 %).






Consignes

* La rédaction doit prendre la forme d'un cahier
de laboratoire, en indiquant les heures et les
resultats.

* La justification du choix doit étre faite
(rédigée/a l'oral) avant d'aller prendre la carte
suivante.



Au départ ...

Cabhier des charges.
Le 1-phényléthanol peut étre synthétisé par réduction de I'acétophénone selon
I’équation de réaction smvante :

O OH

1. NaBH,, EtOH

s

2.H
Figure 1. Schéma de synthése de la réduction

Objectif : synthetiser 5 £ 1 g de produit de plus grande purete possible (> 98 %).

Note 1. Un équivalent de NaBH4 peut réduire 4 équivalents d'acétophénone.
Note 2. L'action d'eau (a fortiori a pH acide) sur NaBH; produit du dihydrogéne,
d'autant plus violemment que le pH est faible.

Protocole extrait de la recherche bibliographique.
Pour répondre a ce cahier des charges, une recherche bibliographique a été menée.

Le protocole retenu est :

"Dans un réacteur de 250 mL, mtroduire 2.8 g de tétrahydruroborate de sodium
dans 45 ml. d’éthanol a 95 %. Placer le réacteur dans un bain de glace. Ajouter
25 g d’acétophénone goutte a goutte en mamtenant la température du nulien
réactionnel en-dessous de 50 °C. Un fois ’addition ternunée, agiter pendant 30 min
a temperature ambiante. Ajouter goutte a goutte 60 mL d’eau puis 30 mL d’acide
chlorhydrique a 3 mol-L! jusqu’a dissolution du sohide blanc. Extrawre avec 2 x
40 mL de dichlorométhane. Laver les phases orgamiques réunies a 1’eau. Secher la
phase orgamque sur sulfate de magnésum anhydre puis eélimuner le
dichloromethane. Le rendement est estimeé a 70 %."

Des données sur les espéces sont centralisées dans le tableau 1.



NaBH; | Substances et mélanges qui, au contact de I'eau, dégagent des gaz
inflammables (Catégorie 1), H260

Toxicité aigué, Oral(e) (Catégorie 3), H301

Corrosion cutanée (Sous-catégorie 1B), H314

Lésions oculaires graves (Catégorie 1), H318

Toxicité pour la reproduction (Catégorie 1B), H360FD

Water-react 1; Acute Tox. | <= 100 %
3; Skin Corr. 1B; Eye
Dam. 1; Repr. 1B; H260,
H301, H314, H318,
H360FD

Limites de concentration:
== 3,4 %: Repr. 1B,
H360F;

EtOH 95 %

Phényléthanol

uci M | 4 dichloromethane. Le rendement est estume a 70 20"

Corrosion cutanée (Sous-catégorie 1B), H314
Irritation cutanée (Catégorie 2), H315
Irritation oculaire (Catégorie 2), H319

Met. Corr. 1; Skin Corr. 1B;
STOT SE 3; H290, H314,
H335

Limites de concentration:

>= 25 %: Skin Corr. 1B,
H314; 10 - < 25 %: Skin Irrit.
2, H315; 10 - < 25 %: Eye Irrit.
2, H319; >= 10 %: STOT SE
3, H335; >= 0,1 %: Met. Corr.
1, H290;

>=20-<25%

phase organique sur sulfate de magnésmum anhydre puis

Met. Corr. 1; Skin Corr.
1B; STOT SE 3; H290,

H314, H335
e da

"Dans un réacteur de 250 ml., mtroduwre 2.8 g de tétrahydruroborate de sodium
dans 45 mL d’éthanol a 95 %. Placer le réacteur dans un bain de glace. Ajouter
25 g d’acetophénone goutte a goufte en mamtenant la température du mmhieu
Acétophénone | ¥ réactionnel en-dessous de 50 °C. Un fois 'addition ternunee, agiter pendant 30 min
a temperature ambiante. Ajouter goutte a goutte 60 mL d’eau pwis 30 mL d’acide

H319, H351, H336
Limites de concentration:
20 %: STOT SE 3, H336;

>=3-<5%

chlorhydrique a 3 mol-L™ jusqu’a dissolution du solide blanc. Extraire avec 2 x
40 mL de dichlorométhane Laver les phases orgamiques réunies a 1’eau. Secher la

aliminer les ibles - exposition
T

afl H336

84,93 g/mol ; ds =133

Toxicité spécifique pour certains organes cibles - exposition
unique (Catégorie 3), Systéme respiratoire, H335

Ce protocole est-1l adap

OUI : justifier et se rendre a la boite P1.
NON : justifier et se rendre a la boite P2.

Tableau 1.




Boite P2".

En effet, la quantité d'acétophénone est trop importante. Le protocole doit étre

adapté. Cing protocoles ajustés sont proposés.

Protocole x : justifier et se rendre a la boite MOx.

Boite P2. PI"_DT_D?CI’IE Protocele 1 | Protocole 2 Boite P2. | Protocole 3 | Protocole 4 | Protocole 5
initia
: - - : Verrerie Monocol Tricol Tricol
Verrerie Réacteur Tricol Tricol -

Volume verrerie 250 mL 50 mL 100 mL Volume verrerie 100 mL S0 mL 100 mL.

m(NaBH,) / g 28 0.6 0.8 m(NaBH,) / g 0.8 0,7 0.9

V(EtOH 95 %) / mL 45 10 12 PUEtOH 95 %) / mL 12 12 12

m(acétophénone) / g 25 5 7 m(acétophénone) / g 7 5 7

Temps d'agitation / min 30 30 30 Temps d'agitation / mun 20 25 25

MH,0) / mL 60 10 15 {H>0) / mL 15 15 15

HHCI 3M) / mL 30 6 8 JHC1 3M) / mL g 9 9
Solvant d'extraction DCM DCM DCM Solvant d'extraction DCM AcOEt AcOEt
Wsolvant d'extraction) / mL 2 x40 2x8 310 Msolvant d'extraction) / mL 2% 10 3% 10 2x15
Lavage Eau Eau salée Eau salée .
Lavage Eau Eau Eau salée
Séchage MgSD;; MgSD4 NEQSO4 r
Séchage MgS04 MgS0y4 MgS04
Elimination | =vaPOTatewr | EVaporateur | pyeimation
rotatif rotatif ' Elimination Evaporateur | Evaporateur | Evaporateur
rotatif roftatif rotatif
Chorx du protocole :

N




Boite MO1™

Dans ce protocole, les quantités ne tiennent pas compte du rendement de 70 %.

Aller a la boit

Boite MO2".

Dans ce protocole, les quantités sont correctes (elles tiennent compte du rendement
de 70 %). L'usage de la distillation peut étre remplacé par un évaporateur rotatif. Le
sulfate de sodmm peut étre remplacé par du sulfate de magnésium L'emplor d'ean
saleée pour le lavage est judicieux. Par contre, les trois lavages avec 10 mL de DCM
impliquent une surconsommation dun solvant a risque.

Boite MO3".

Allera la boi‘tm

Dans ce protocole, les quantités sont correctes (elles tiennent compte du rendement
de 70 %). Le temps d'agitation a été réduit de 10 nunutes ce qui convient tout a fait.
Le monocol devra étre remplace par un tricol pour gerer le suivi de temperature et

ajouter l'ean.

| Aller 4 la boite MA1.

Boite MO4"™.

solvant d'extraction a été substitué p:
pomt de vue sante (évite la manipula
mais génére une incertitude sur 'effi
50 mL risque de s'avérer un peu juste.

Aller a la boite C1.

Dans ce protocole, les quantités ne tiennent pas compte du rendement de 70 %. Le

Boite MO5™,

Dans ce protocole, les quantités sont correctes (elles tiennent compte du rendement
de 70 %) et mémes majorées. Le temps d'agitation a été rédut a 25 nunutes ce qui
convient tout a fait. Le solvant d'extraction a ete substitue par l'acetate d'ethyle, ce
qui est judicieux d'un point de vue santé (évite la manipulation et le retrartement
dun solvant halogéné) mais génére une incertitude sur l'efficacité de I'extraction
L'emplo: d'eau salee peut s'aveérer pertinent.

Aller a la boite MA1.




Boite C1.
Dans le protocole initial, I'acétophénone est le réactif limitant :
n(acétophénone)=m(acétophénone) / M{acétophénone) = 25/ 120 = 208.33 mmol
En effet. la stecechiométrie de la réaction implique :

n(acétophénone) = 4 x n(NaBHa)

or : n(NaBH4) = m(NaBH:) / M{NaBH:) = 2.8/ 37.8 = 74 mmol
et 4 x n(NaBH4) = 296 mmol > n(acétophénone) = 208 mmol
Comme : n(acétophénone) = n(phényléthanol)

Alors: m(phényléthanol) =m(phényléthanol) x M{phényléthanol)

m(phényléthanol) = 0.2083 « 122=2542 ¢

Avec un rendement de 70 % : migp. = 0.7 x 25.42=17.8 ¢
Pour obtenir 5 g comme l'impose le cahier des charges. il faut utiliser :
m(acétophénone) =25 x 5/17.8=7.03 g

Le protocole doit étre revu en fonction de cette nouvelle masse de réactif limitant.

Revenr a la boite P2.




Boite MAL.

Le protocole suivant est mus en ceuvre (a adapter selon le choix fart
précédemment).

"Dans un xx de xx ml. introduire 0.xx g de tétrahydruroborate de sodmm dans
12 mI. d’éthanol a 95 %. Placer le ballon dans un bam de glace. Ajouter xx g
d’acétophénone goutte a goutte a l'aide dune ampoule de coulée en mamtenant la
temperature du nulien réactionnel en-dessous de 50°C. Un fois l'addition
terminée, agiter pendant XX min a température ambiante. Ajouter goutte a goufte
15 mL d’eau puis 8 mL d’acide chlorhydrique 4 3 mol'L” jusqua dissolution du
solide blanc. Extrawre avec 2 fois xx mL de XX Laver les phases orgamques
réunies a 'eau XX Sécher la phase orgamique sur sulfate de magnésium anhydre
puis eliminer le solvant."

Les masses obtenues, selon les protocoles, sont :

Apreés avoir réfléchi sur le temps de mise en ceuvre de la technique ainsi

que son cott, si vous choisissez :
la mesure de l'indice de réfraction, justifier et aller a la boite A3,

- la mesure de la densité, justifier et aller a la boite A8,
P1 P2 P3 P4 FlasiR (IRTF"). justifier et aller a la boite A2.
Mbation piiforme vids | € 12532 | 127.12 | 1263 | 125,89 | 13/ L2 CI‘CM justifier cf aller  Ia boite Al
Myallon piriforme avant éveporstewr rotatie /| & | 150.31 | 173,46 | 159,74 | 156.1 | 1463 aR |
_ _ o 12 7 16 14 la SUVV. justifier et aller & la boite A4,
I évsporatens rotatif  téb Pamm - 20°C / 1IN - la RMN 'H. justifier et aller a la boite AS.
Miallon piriforme spris évaporatenr rotarit/ @ | 129.05 | 133,62 | 133,15 | 129.15 | la mesure de la température d'ébullition, justifier et aller a la boite A7,
la CPG, justifier et aller a la boite A9.
Pyillulier vide avec bouchon | € 62,47 | 6432 | 632 | 61,25 la RMN C, justifier et aller a la boite A6,
Mpillulier rengpli | € 66,17 | 70,72 70 6445 | 68,27
My & 7 6.4 6.8 32 4.8

Les techmques d'analyse muses a disposttion sont les swmivantes : CCM, SIR
(spectroscopie infrarouge), réfractometrie, SUVV (spectrophotométrie UV-visible),
RMN, mesure de température d'ébullition, densimétrie et CPG (chromatographie
ne phase gazeuse).




Boite NLA1.

Le protocole survant est mus en ceuvre (a adapter selon le choix fait
précédemment).

"Dans un xx de xx mL introduwe 0.xx g de tétrahydruroborate de sodium dans
12 ml. d’éthanol a 95 %. Placer le ballon dans un bam de glace. Ajouter xx g
d’acétophénone goutte a goutte a l'aide d'une ampoule de coulée en maintenant la
température du nulien réactionnel en-dessous de 50 °C. Un fois 1'addition
termuinée, agiter pendant XX min a température ambiante. Ajouter goutte a goutte
15 ml d’eau pws 8 mL d’acide chlorthydrique a 3 mol-L? Jusqu’a dissolution du
solide blanc. Extrawre avec 2 fois xx mI. de XX Laver les phases organiques
réunies a I’eau XX Sécher la phase organique sur sulfate de magnésium anhydre

puis élinuner le solvant."

Les masses obtenues, selon les protocoles, sont -

MHiballon piriforme vide ! g

THhallon piriforme avant évaporstenr rotar

T fvaporatenr rosatif 3 téb/Pam - 20°C /1

Mballon piriforme aprés évaporateur rotat

M pilhlier vide avec bouchon / g

M pilhdlier rempli / g

Mot B

Les techmques d'analyse nuse
(spectroscopie mfrarouge), réfra
RMN, mesure de température ¢
ne phase gazeuse).

Apres @ ¢fléchi sur legftemps de muse en ceuvrefde la technique
que so1 51 vous choisissez :

la mesure de I'indice de réfraction. justifier et aller a la boite A3,
la mesure de la densité. justifier et aller a la boite AS.

la SIR (IRTF"). justifier et aller a la boite A2,

la CCM., justifier et aller a la boite Al.

ainsi

la SUVV, justifier et aller a la boite A4,

la RMN 'H. justifier et aller 4 la boite AS.

la mesure de la température d'ebullition. justifier et aller a la boite A7,
la CPG. justifier et aller a la boite A9.

la RMN C. justifier et aller a la boite A6,




Boite A1™.
Choisir parmi les conditions suivantes celle qui vous semble la plus appropriée.

Support | Silice | Silice | Silice

Eluant %EP (V/T) 75

Eluant %AA (V7'7) 25
Ryingicarie (Acphen) | 0.7 0.8 0.9

Rtingicans (Pheth) | 0.2 0.5 0.8

Légende : EP : éther de pétrole fraction 40-60 ; AA : acétate d'éthyle ; Acphen :
acétophénone : Pheth : phényéthanol

0 25

A

0 75

A

Choisir les proportions d'éluant.
EP / AA 75:25 (V/'V) : justifier et aller a la boite EL1.
EP / AA 50:50 (F/'V) : justifier et aller a la boite EL2.

EP / AA 25:75 (V/'V) : justifier et aller a la boite EL3. \
Boite EL1™. oite EL3",
C'est en effet I'éluant qui permet la meilleure séparation. La séparation n'est pas de bonne qualité. Les proportions EP / AA 75:25 (V/7) sont
recommandées.

Quel mode de révélation utiliser ?
Lampe UV : justifier et passer a la boite R1.
Cristaux de duode : justifier et passer 4 la boite R2.

Quel mode de révélation utiliser ?
Lampe UV : justifier et passer a la boite R1.

Cristaux de diiode : justifier et passer a la boite R2.

Boite EL2%,
La séparation n'est pas optimale Les proportions EP / AA 75:25 (F/F) sont
conseillées.

Quel mode de révélation utiliser ?
Lampe UV : justifier et passer a la boite R1.
Cristaux de duode : justifier et passer 4 la boite R2.




Boite R1™.
C'est en effet la méthode la plus simple a mettre en ceuvre. Le résultat est le smavant :

une grosse tache sombre est wvisible en bas tandis qu'une petite tache claire apparait
en haut de la plaque.

Conclure et revenir a la boitp MA1 Rauf s1 les analyses sont termunées. Dans
ce dernier cas, aller a la bo

Boite R2™",

Cette techmque fonctionne mais elle oblige a manipuler du duode particulierement
dangereux :

Toxicité aigué, Inhalation (Catégorie 4), H332

Toxicité aigué Dermale (Catégorie 4), H312

Irritation oculaire (Catégorie 2), H319

Irritation cutanée (Catégorie 2), H315

Toxicité specifique pour certamns organes cibles - exposition répétée (Catégorie 1),
Oral(e), thyroide, H372

Toxicité spécifique pour certains organes cibles - exposition unique (Catégorie 3),
Inhalation, Systeme respiratowre, H335

Toxicité aigué pour le milieu aquatique (Catégorie 1), H400

La révélation UV est conseillée.

Se rendre a la boite R1.




Boite A2,

Selon le protocole choisi, les résultats sont les suivants :

Transmittance de la | P1 P2 P3 P4 PS5
bande a
3365cm” | 10% | 12% | 11% | 10% | 11 %
1685em™ | 30% | - - 20% | -

Conclure et revenir a la boite MA1 sauf s1 les analyses sont terminées. Dans

ce dernier cas, aller a la boite F1.

Boite A3™.
Cette analyse n'est pas judicieuse. L'indice de réfraction du phényléthanol est de
1,5325 (20°C) tandis que celui de l'acétophénone est de 1,5342 (19 °C). Ces

valeurs, compte tenu de la précision des appareils, sont trop proches pour que cette
analyse soit pertinente.

Revenrr a la boite MA1 sauf s1 les analyses sont terminées. Dans ce dernier
cas, aller a la boite F1.

Boite A5™.

Selon le protocole choist, les résultats sont les survants :

5/ ppm Acétoggénone Phén}-‘rlghanol Intégrations relatives

P1 P2 P3 P4 P5
1.51 d3 2,99 3,01 | 299 | 3,01 3,00
2,60 5.3 1,62 0,16 | 0,13 | 0.75 | 0,02
3,08 s, 1 (OH) 0,98 0,99 | 097 | 0,99 | 0,98
4,86 qd. 1 1,00 0,99 | 1,01 | 1,00 | 1,00
7.32 5. 1 0,54 0,05 | 0,04 | 025
7,40 m 5 5,00 5,00 | 5,00 | 5,00 | 5,00
7,68 d 2 1,08 0,11 | 0,08 | 0.50
7.94 d 2 1,08 0,11 | 0,08 | 0,51

Légende : s : singulet ; d : doublet ; qd : quadruplet; m - massif

Dans ce dernier cas, aller a la boite F1.

Conclure™ et revenir 4 la boite MA1 sauf si les analyses sont terminées.

Boite AG™.

T e wdenlbnte calam 1o meatannla ahaicd cont e cademete -

Boite AT,

Cette analyse n'est pas judiciense. La température d'ébullition du phényléthanol est
de 204°C tandis que celle de l'acétophénone est de 202 °C. Ces températures sont
trop proches et trop élevées pour étre distinguées.

Boite A§™.

Cette analyse n'est pas judicieuse. La densité du phényléthanol est de 1,02 tandis que

distinguées.

Revenir a la boite MA1.

Boite A4™.

Malgré la présence d'un groupe carbonyle délocalisé sur le cycle aromatique, les
spectres UV-visibles du phényléthanol et de l'acétophénone risquent d'étre ftrés
proches. Nous ne disposons pas de données expérimentales n1 de données simulées.

celle de l'acétophénone est de 1,03. Ces densités sont trop proches pour étre e dupie
P3 P4 ps
Oui | Oui | Ow
Revenir 4 la boite MA1 sauf si les analyses sont terminées. Dans ce dernter | o p =T
cas, aller a la boite F1. -
Oui | Owi | Owm
1254 Owm Owm Owm | Om | Om
1273 Oui Oui Oui | Ow | Ow
1283 1283 QOui Oui Ouit | Oui | Ouw
128.6 Oui Petit | Petit | Petit | Non
133 Ow Petit | Petit | Petit | Non
1373 Petit Non | Non | Non | Non
1459 Oui Oui Oui | Ou | Ow
198 Petit Non | Non | Non | Non

cas, aller a la boite F1.

Revenir a la boite MA1 sauf si les analyses sont terminées. Dans ce dernier

Dans ce dernier cas, aller a la boite F1.

Conclure™ et revenir a la boite MA1 sauf si les analyses sont terminées.




Boite A2,

Selon le protocole choisi, les résultats sont les suivants :

Boite AS™,

Selon le protocole choisi, les résultats sont les survants :

Conclure et B |
ce dernier ¢ < Acétophénone | Phényléthanol Intégrations relatives
RP RP P1 P2 | P3 | P4
_ d.3 209 | 3,01 |2099 | 3.01
Boite A3™.
Cette analyse n
Cote omalyee © 162 | 016 |013| 0,75
valeurs, compte
analyse soit per s, 1 (OH) 0,98 0,99 | 097 | 099
Reveni qd, 1 1,00 | 099 | 1,01 1,00
cas, alle
054 | 005 |004]| 025
500 | 500 |500] 500 |: 22 dupie
Boite AT, p3 | P4 | Ps
Cette analyse n'est pas judicieus d. 2 1.08 0.11 008 | 0.50
de 204°C tandis que celle de I ’ i Oui | Oui | Oui
trop proches et trop élevées pour ’ :
d 2 1,08 0,11 0,08 | 0,51 Non | Petit | Non
Oui | Oui | Ow
e e T Légende : s : singulet ; d : doublet : qd : quadruplet; m - massif Oui | Oui | Om
Oui | Oui | Ow
Oui | Oui | Ow
Conclure™ et revenir a la boite MA1 sauf s1 les analyses sont terminées. Petit | Petit | Non
Boite A4™. Dans ce dernier cas, aller a la boite F1. Petit | Petit | Non
Malgré la p Non | Non | Non
spectres UV-visi es du phenylethano et de ‘_acetop enone risquent 'etre tres 1459 Oui Oui | Oui | Oui | Oui
proches. Nous ne disposons pas de données expérimentales n1 de données simulées. 198 petit | Non | Non | Non | Non

Revenir a la boite MA1 sauf si les analyses sont terminées. Dans ce dernier Conclure™ ef revenir 4 la boite MA1 sauf si les analyses sont ferminées.
cas, aller a la boite F1. Dans ce dernier cas, aller a la boite F1.




Boite AS™,

Selon le protocole choist, les résultats sont les survants :

Boite A2, - -
Selon le protocole choisi, les résultats sont les suivants 5/ ppm Acétophénone | Phényléthanol Intégrations relatives
' RP RP P1 P2 P3 | P4 | P53
Transmittance de la | P1 P2 P3 P4 P5 1,51 d3 2,99 3,01 |299 ] 3,01 | 3,00
bande a
2,60 5,3 1,62 0,16 | 013 | 0,75 | 0,02
3365cm” | 10% | 12% | 11% | 10% | 11 %
. 3,08 s, 1 (OH) 0,98 099 | 097 | 099 | 098
1685em™ | 30 % - - 20 % -
486 qd, 1 1,00 0,99 1,01 | 1,00 | 1.00
Conclure et revenir a la boite MA1 sauf s1 les analyses sont terminées. Dans 7.32 5.1 054 0,05 1004025
ce dernier cas, aller a la boite F1. 7.40 m 5 500 5‘00 5\00 5.00 5‘00
§.08 | 0.50
. o0 08 | 0,51
Boite AS™.

Cette analyse n'est pas judicieuse. La densité du phenyléthanol est de 1,02 tandis que
celle de l'acétophenone est de 1,03, Ces densités sont trop proches pour étre s sont ferminées.
distinguees.

Revenir a la boite MA1 sauf si1 les analyses sont terminées. Dans ce dernier

1 Lot
cas, aller a la boite F1.
Boite AT,
Cette analyse n'est pas judiciense. La température d'ébullition du phényléthanol est
de 204°C tandis que celle de l'acétophénone est de 202 °C. Ces températures sont 25.1 Oui Oui | Oui | Oui | Oui
trop proches et trop élevées pour étre distinguées. 26.5 Petit Non | Nom | Petit | Non
70,1 Oui Oui QOui | Oui | Oui
Revenir 4 1a boite MAL 1254 O Ow Ou | Om | Om
1273 Oui Oui QOui | Oui | Oui
1283 1283 Oui OQui Oui | Ouw | Ow
128.6 Oui Petit | Petit | Petit | Non
Boite A4™. 133 Ow Petit | Pefit | Petit | Non
Malgré la présence d'un groupe carbonyle délocalisé sur le cycle aromatique, les 137.3 Petit | Non | Non | Non | Non
spectres UV-visibles du phényléthanol et de l'acétophénone risquent d'étre ftrés 145.9 Oui Oui | Oui | Oui | Oui
roches. Nous ne disposons pas de données expérimentales ni de données simulées. - -
P P P P 198 Petit Non | Non | Non | Non
Revenir a la boite MA1 sauf si les analyses sont terminées. Dans ce dernier Conclure™ ef revenir 4 la boite MA1 sauf si les analyses sont ferminées.
cas, aller a la boite F1. Dans ce dernier cas, aller a la boite F1.




Boite A9,

Cette analyse peut sembler judicieuse. Quelles espéces peut-on mettre

référence ?

dans la

Mélange 1 Meélange 2 Meélange 3 Meélange 4
Acétophénone |  Acétophénone Acétophénone Acétophénone
Phényléthanol | Phényléthanol Phényléthanol Phényléthanol

Dichlorométhane | Dichlorométhane | Dichlorométhane
Styréne Styréne
Ethanol
Mélange 5 Meélange 6 Meélange 7
Acétophénone Acétophénone Acétophénone
Phényléthanol Phényléthanol Phényléthanol
Acétate d'ethyle Acétate d'éthyle Acétate d'ethyle
Styréne Styréne
Ethanol

Mélange x - justifier et passer a la boite CHx.

e

Boite CHE™.
Ce mélange est acceptable si les protocoles 4 ou 5 ont été utilisés. La détection de la
présence d'un sous-produit, le styréne, peut s'avérer intéressant.

Aller a la boite A10.

aqueuses

Boite CH7™.

Ce mélange est le bon si les protocoles 4 ou 5 ont été utilisés. La détection de la
présence d'un sous-produit, le styréne, peut s'avérer intéressant. La présence
d'éthanol n'est néanmoins pas nécessaire car celui-ci est extrait avec les phases

Aller a la boite A10.

Boite CH1™".
Non, la présence résiduelle des solvants utilisés doit étre dépistée. Ainsi que la
présence de sous-produits.

Revenir a la boite A9.

Boite CH2™.

Ce mélange est acceptable si les protocoles 1, 2 ou 3 ont été utilisés. La détection de
la présence d'un sous-produit, le styréne, peut s'avérer intéressant.

| Aller a la boite A10.

Boite CH3™,

Ce mélange est le bon si les protocoles 1, 2 ou 3 ont été utilisés. La détection de la
présence d'un sous-produit, le styréne, peut s'avérer mtéressant.

| Aller 4 Ia boite A10.

Boite CH4™",

Ce mélange est le bon s1 les protocoles 1. 2 ou 3 ont été utilisés. La détection de la
présence dun sous-produit, le styréne, peut s'avérer intéressant. La présence
d'éthanol n'est néanmoins pas nécessaire car celui-ci est extrait avec les phases
aqueuses.

Aller a la boite A10.

Boite CH5™,

Ce mélange est acceptable s1 les protocoles 4 ou 5 ont été utilisés. La détection de la
présence d'un sous-produit, le styréne, peut s'avérer ntéressant.

Aller a la boite A10.



Boite A10™%,

Voici le chromatogramme de référence réalisé au laboratorre :

[ TCOI A (I-FAENTLETHAROLDT 10 Z010.0)
= '
250U 4 g }N §
v 4 8 ! g
1200 3 1 @
Iﬁ /

500

o ) A - /] t'.. - L

01 01 03 04 YT

" RT Signal Compound Lvl Amt[g] Area
1 0.095| TCD1 A | Dichlorométhane 1 6.9100e-2 765.570
2 0127 | TCD1 A | Siyiene 1 6.1600e-2 634.870
3 0.268| TCD1 A | Acétophénone 1 6.2200e-2 676.790
4 0.362| TCD1 A | 1-phényléthanol 1 1.7080e-1 1823.900

Légende : Amt(g) : masse pesée pour réalisée le mélange de référence (en g)
Voici les résultats des chromatogrammes expérimentaux :

. Pourcentages surfaciques
.,/ min

P1 P2 P3 P4 P5
0,095 £ 0,004 2 6 1
0,102 £0,005 5 1
0,127 £0,005 2 0 0 0 0
0,268 £ 0,005 33 2 1 17 1
0,362 + 0,006 63 92 98 88 98

Conclure™ et aller 4 la boite MA1 sauf si les analyses sont terminées.
Dans ce dernier cas, aller a la boite F1.




Boite F1.

Conclure™ sur les améliorations & pouvoir apporter a I'ensemble de la démarche
mise en ceuvre au cours de ce sujet. S1 vous le souhaitez, vous pouvez optimuser en
repartant a la boite P2.

Fin.







Comment s’est déroulée la séance ?

Consignes initiales :

— se comporter comme au laboratoire ; ne pas hésiter a
avancer

— pas de temps limité, les étudiants arrétent quand ils
veulent

— feuille de calcul de suivi

Distribution du sujet (cahier des charges) : laissé a
I"étudiant
Temps de lecture et d’appropriation (8-35 min)

— Distribution P1/P2 :

* remplissage du « cahier de laboratoire »
— Restitution de la P2
— Distribution des MO, / restitution
Distribution de la MA1 : fiche laissée a |'étudiant
— Enchainement des analyses : distribution / restitution
Finalisation
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CcdC

F1 : amélioration
du rendement ?

MO3

Un enchalnement

™
P2
N
CH6 (référence
CPG)
v,
™
A2 (SIR)

\n

MOS5
Y
A9 (CPG)
/
-\n
A9(CPG)

N
MA1
N
A2 (SIR)
/
™

CH3 (référence

CPG) + calculs

normalisation
interne

- Y
Conclusion : MO3
meilleur
rendement mais
utilisation du DCM




Un autre




Cinétique de I’évaluation

e " W e w uy

Box Time| Box Time| Box Time| Box Time| Box Time| Box Time| Box Time| Box Time

CdC| 15 | 0 |CdCp 38| 0 (CdC|[ 17 | 0 |(CdC| 15 | 0 |CdC| 12 | 0 |(CdC| 16 | 0 |CAdC| 13 | 0 |CdC| 12 | O
p2 | 6 15 | p2 J 13 | p2 |12 17 | p2 | 17 | 15 | p2 1 12 | p2 | 10 [ 16 | p1 1 13 | p2 | 3 12
mo5| 1 21 |mob| 1 42 [mob] 3 | 29 |mo3| 2 | 32 mod| 3 |13 [mob| 2 | 26 | p2 | 14 | 14 |mobs| 2 | 15
mal| @ 22 |lmal| 7T 43 |mal| 7 32 |mal] 0 | 34 [moh| 2 16 [mal| 3 | 28 {moS| 2 | 28 |mal| 8 17
as 1 28 | a1 2 | 50 | a2 | 8 38 | ab 5 34 {mal| 4 18 | a? 8 | 31 mal| 8 | 30 | a2 | 4 25
ad 1 29 | a2 | 13 | 52 | ar | 4 47 | ar 5 38 | af 9 22 | f1 5 | 40| a2 | 3 | 38| a9 | 3 | 29
atl 3 | 30| a% 4 |65 | a1t | 11| 51 | a2 g 44 \mo2| 10 | 31 | a2 45 1 ab | 6 | 41 |che| 2 | 32
el 1 33 | chil 69 |el| 5 | 62 | a9 | 13| 53 | ab | 10 | 41 a8 | 5 | 47 |a10]| 9 34
r 3 | 34 ald| 0 | 67 | ch? 66 | f1 51 chG | 1 52 | f1 g 43
ad 3 | 37 ri 67 ald| B | 53 |ch7| 8 51
chi | 1 40 f1 61 | a5 59
all| 15 | 41 fir2

allr| 4 56

f1r1 60

fire




Notation

Choix judicieux du protocole

Choix judicieux des techniques d’analyse
Exploitation optimale des résultats d’analyse
Rétroactions judicieuses

Qualité de présentation du cahier de laboratoire :
— heure,

— opérations,

— justification des choix,

— calculs,

— formulation des conclusions,

— mise en place de ['optimisation...



Notation

E-DVEL B &) j X

Box Time| Box Time| Box Time| Box Time| Box Time| Box Time| Box Time| Box Time
CdC| 156 | 0 |CAC| 38| 0 |CGdC| 17 | 0 |CdC| 156 | 0 |CdC]| 12 0 |CdC| 16 | 0 |CdC| 13 | 0 |CGdC| 12| 0O
p2 | B 15 | p? 7 |36 | p2 |12 |17 | p2 | 17 | 156 | p2 1 12 | p2 | 10 | 16 | p1 1 13 | p2 | 3 12
mo5| 1 21 [mo5| 1 42 mos| 3 | 29 \mo3| 2 | 32 \mod4] 3 [ 13 {mo5| 2 | 26 | p2 | 14 | 14 |mo5| 2 [ 15
mal| 6 22 \mal| 7 43 [matl| 7 32 lmat| 0 | 34 [mob| 2 16 |mal| 3 28 [moh| 2 28 [matl| B 17
az 1 28 | al 2 | 50| a2 | 8 391 ah | 5 | 34 mal] 4 181a2| 9 |31 |mal] 8 |30 | a2 | 4 | 25
a4 1 29 | a2 |13 | 62 | a7 | 4 47 |alf | & |39 | a6 | 9 | 22 | f1 5 |40 | a2 | 3 |38 | a9 | 3 | 29
at 3 | 30| a9 4 |65 |at |11 |51 a2 | 9 | 44 \mo2| 10| 31 | a2 45 | a5 | 6 | 41 |che| 2 | 32
el 1 33 | chi 69 |ell| & | 62| a9 | 13 [ 53 | ab [ 10 | 41 a9 | & | 47 |a10]| 9 | 34
r 3 | 34 al0 | 0 | 67 |ch2 66 | 1 51 cheé| 1 52 | f1 8 | 43
ad | 3 | 37 r1 67 all0| 8 | 53 |ch7| 8 | &1
ch7 | 1 40 f1 61 | ab 59
ald] 16 | H1 f1r2
allr| 4 | 56
fir1 60
f1r2
1 1 1 1 1 1 -2 1
3 3 3 2 0 3 1 3
0 0] 0 0 2 o 3 0
1 1 1 2 0 1 0] 1
0 1 =1l -1 1 o 1 2
1 2 1 1 0 1 2 2
1 =1l 1 2 2 2 1
1 1 1 0 2 0
2 1 1 2
2 0] 2
1 2
10
32
2

Ajust.

CdL| 2 2 1 1 0 0 1 1
30 ] El E] 7 & 11 17




Ce qui est évalue :

la capacité a utiliser les connaissances acquises
(faire un tableau d'avancement et I'exploiter ...)

la maitrise de la pertinence du choix des
techniques analytiques, qualitatifs, semi
guantitatifs et quantitatifs,

I'enchainement logique des opérations (notable a
partir de la feuille Excel)

la pertinence des informations rapportées dans le
cahier de laboratoire (calculs de rendements,
évaluation des informations déduites des
analyses)



On peut y ajouter beaucoup d'autres

aspects :

* maitriser le risque des expériences plus ou moins "dangereuses"
(utilisation du sodium, utilisation d'agents bromants, etc.)

e glisser des erreurs a détecter :

dans la stcechiométrie de la réaction, dans les masses molaires, dans
les formules fournies,

montages fermes,
se tromper de phase dans une extraction liquide-liquide,
mauvais contrbles de températures (donnant des produits différents),

des conditions de synthéses dangereuses a modifier (chauffage au bec
bunsen, montages ouverts avec solvants organiques volatils, addition
rapide d'un réactif générant une augmentation brusque de la
température),

des réactifs dangereux a substituer (benzéne comme solvant, mélange
chloroforme-méthanol etc.),

faire utiliser des réactifs "périmés" ou "vieillis" (solides hydratés,
solutions oxydées, carbonatées etc.)



donner différents protocoles issus de la littérature et laisser
choisir (!),
donner des résultats d’appareils non calibrés/étalonnés,

simuler de la démarche d'investigation (sur un Grignard par
exemple), pour mettre en évidence les différents produits
formés,

mettre en évidence des phénomenes non anticipés
(distillation d'azéotropes non envisagés),

faire réfléchir sur des mécanismes réactionnels a partir de
données expérimentales récupéreées,

tenter de laisser libre cours a la liberté d'action,



L'évaluation dont vous étes le héros

UNE REDUCTION ...

Fovenir 2 [a bo®s 31 sauf si les amlyies sont tarminges. Dam co darnisr
cas, allar 2 la boma 7.

Bolte 25
Ce malangs est ls bon si les protocoles 4 ou 5 omt éte utilises. La detection de la
prosence dn soms-produit l sfyTéne, pewt savérer indressant. La préssnce
derhanol mast neammoing par meceusaire car cobui-ci est sximait avec les phatas
agueuses.

[[Aller ala boma 5.

Biotte 29
Selon Je protocals chedi, Jes résnleats some les mivant -

u Sron, voluma 4 v Sarna, volume 1
Sommaire Hots 28 bt}
Cakier dos clrarges. 5 Boms 25. 18
Protacals axtrait da I recharc 5 Bots 30. 0
Boms 2 9 Botte 31
Batta 3. s Boms 32
I o Boms 33
Bome 5 U otz 33
Batts 6. 1
Bata T it
La texts commance ci-dessous. Sa randre de botis an boks e indiquast var vore
Bt 1 copés J chemin parcourn (ke mumméres 345 botes camsaltaes) st sa repondant aux
Balie 5. 1n questions pesées.
Botts 10, 12
Berall 1 La redaction dait prendre la forme d'wn cabier de lsboramire. sa indiquamt
Ina Borres ot log ramlzats.
Bots 12 14
Bama 13 1 La justification du choix doit #tre redigse avant d'aller & la bolte ruivaste.
Bota 14 1= Le cakisr des charges ot les domnsss du teblaas 1 restunt toujours & posifion.
Bats 1 15
BoralT 15 Wtilizar que loz donssss da protocels qua vous aves cheisi
L 16
Bora 19 16
Bots 20 17
Boms21 1
Boma 22 b}
Boms 13 17
Boms 24 18
Boa 25 18
Batta 2 18
Boma 17T 1

L'évabuatice dont om sat bs biros, voluma 1

L sat la bdeus, voluma §

Suppart | Silice | Silice | Silice
el IERERE
Eluant%AA(M9) | 23 | %0 | 7
Feiossr (Acphan) | 07 | 08 | 08
e (Phach) | 02 | 05 | 08

Lagands - EP - athar dn pétrole Saction 40-60 ; AA - acetars datda ; Acpban ©
- acatophancns ; Poeth : phamwthancl

‘Cheisis Jas propestions dabmant.

EP/AA T5:25 (MF) : jestifier ot allar 2 1a botte 25.
EP /A4 50:50 (17F) : jmstifier ot allar 2 1a botte 22.
EP /A4 2575 (M1F) : justifier ot allar 2 1a botte 26

Transmittance de la [ P1 mn 1 M s
tandea
3365cm’ | 10% [ 12% [ 11% | 0% [11%
1685 ez | 30% - - n% -

Coachare o revemir A 1a botte 31 sauf s los analvies sont termingss. Dans
<% darniar cas, allar alabotte 7.

Eotte 31.

Lo protocols smivant st mis s owe (3 adapter selom le cheix St
précedsnumant].

"Dam wn xx de xx ml, iztroduive 0,13 # de témakydruroborate de sodium dans

L2l d'athassl 2 95 %. Phicer lo ballen duns uz bain de glacs. Ajoutsr zg

Tacatophancas goutta 2 gostts a Taide d'ane amspoule ds coulés s maintemzt b
tamparatare du milien Téactiomnal sx-dessus da 30 °C. Un fois I'addition
tarm=ings, agite pendant XT min 3 tecpdratare ambiate. Ajouter goutts 3 gowite
15 mL 4"au puis § mL dacide chlorhydriqes 8 3malL" jusqu's dissolution du
sclide blanc. Extraie avec 2 fois ml ds XX. Laver b phases orgasiques
remis 3 [ean XX. Secher I phase argamique sur sulfats de magnésinms anhydre

peis aliminer I sobvant *

Las mavses chtames, sslon les protocalss, soat :

Taanps daginutica / min n 23 3
H:D) ) mL 15 13 15
WHCIIM) /mL B 3 0
Salvant d'sxraction | DCM AcOE: AcCEr
ant daxraction) (=L | 210 310 113
Libvabuaticn dant ca aut is hérns, volume 1
Lawage | Emu Em Fan saloo
Sechags | MgS0, Mg50, Mg22,
Jonditions seivantes calls qui voms sansbla b phus appropriss.
mnination | ZVRFSRAt | Evaporster | Evaporatsur
Elimiaa ot rotasif rotatid

oix du protocols -

justifiar &t 5o rendre a la bote 1.
tifior ot 1o remdre 2 1a bots &
@ 3 - Mstifier & se rendre 2 la boms 11,
tifier o so remdre 3 la boks 24.
nstifior ot 5o remdre a la bows 34.

protocole, leu quamtites

somt comactes (sllos tienment compts dn

de TO %), La temps dagision a ets sedud de 10 mimutes ce qu
b=t 3 fait. Lo memocol SwnTa #ire remplace par = wicol powr gimr le

joparature &t ajouter lezn.

ar 3la botta 31

Botre 11
Cette techoique fomctiemse mad: slle obligs 8 mangule & dEcds
particuliorsencat dangeros -

Toxicits aigns, Inkahtion (Catageris 4), HI32

Toxicits aigns, Darmale (Catagerie 4), H312

Emitation cculaire (Catogesie 2). H319

Evitation cutande (Catégeris 2), H3LI

Toxicits specifiue powr cartaizs erganes ciblos - axposition rpeies (Candgeris
1}, Cral{s), trproads, H372

Temicits specifque pous cartiz organes cibles - sxposition smiqus (Catsgasie 3,
Enbalatios, Systems respiratairs, H333

Toxicits aigns pour lo milie ageatique (Categarie 1), 5400

La ravelation UV et comseillda.

Se rendre 3 la boks 23.

Botix 13.
Co malznge wst la boa & bes prateceles 1, 2 on 3 cat ata wilives. La détwction de
prossnce den soms-prodsi lo shmeme, pest vavérer istérwazt. La préwsscs
dethamol miest nesnmoins pas Seceniaie tas eabiieci est st ave bes phases
aquesss.

Allar 3 labote 5.
Bolre 14.
Dans ko protocels initial, Macetophanons est lo réactif limitant ©
A 5) = m{acstophanens) [ L =13/120= 10833

mmal
En ofet, ln stwchismetria de la reaction implique -
n{zcétophanons) = 4 = mNaBH,)




! #2 Mawvaise lecture du cahier des charges.
importante.

% #+1. Bonne lecture du cahier des charges.

La masse produite sera trop

42 Mauvaise estimation des quantités. Revoir I'adaptation des quantités dans un

protocole.

¥ #+0. Protocole acceptable mais surconsommation d'un solvant halogéné.

" #+2 Protocole correct.

*#+() Protocole correct et substitution d'un solvant néfaste pour la santé.
™2+3 Protocole correct et substitution d'un solvant néfaste pour la santé. Utilisation

dun relargage udiciews.

4] Cette technique est pen onérense et met 20 min a &tre mise en cewvre st
I'éluant est donné, 1h si il n'est pas donné. La présence du cycle aromatique sur le

réactif et le produit permet une détection en UV.

™ #+1. C'est en effet I'élnant permettant la meillenre séparation.

*#). Ce n'est pas I'éluant optimal.
E &1 Cenest pas l'éluant optimal.

= #+1. Les résultats montrent la présence de traces dacétophénone.

= EH.

= #+1. Cette technique est trés rapide (10 min avec
du fichier avec le bon formalisme et 3 la bom
movennent cnérense (le prix d'achat dune FTIR
simple ef nombre daccuisition est trés élevé sur le
moins 100 000)).

La présence sur le réactif (et I'absence sur le produ
1a SIF. une grande pertinence. les résultats montre
I'absence de cétone. Méme si la CCM indique le cor
™ #.1. Cette technicue est trés rapide (10 min en ré
de l'appareil moyennement éleve.

Mauvaise pioche. les deux indices sont trop proche:
™ #0. Cette technique prend un temps variable s
mode qualitatif : 5 min si les conditions sont com
sont pas. En mode cquantitatif, 45 min =i les condit
ne le sont pas. I faut également tenir compte duo 1
des données avec le bon formalisme et A la bonne a
Cette technique est movennent onéreuse © le priz
UWVV est moyennement éleve mais l'entretien est si
trés éleve sur le temps de vie dun appareil (au moir
Nous ne disposens pas de données.

™= #+2. Le temps d'acquisition est rapide (guelques minutes) mais le coit de
Tl'appareil trés éleve.

Les spectres de EMN “H du réactif et du produit sont trés différents.

= #+4 On pent déduire des spectres RMN la cuantité relative de chacue produit.
les résultats sont -

Pl |P2 | P3 |P4|P5
%o phényléthanol | g5 | 95 | 96 | 80 [ 100
% acétophénone | 35 | 5 4 20| 0

= #+1. Le temps dacquisition est long (~30 min) et le coiit de I'appareil trés élevé.
La présence sur le réactif (et 'absence sur le produit ) d'une bande C=0 confére a
fa RMN “C une grande pertinence : la présence dun signal vers 200 ppm
caractéristique d'un atome de carbone dune fonction cétone mettra en évidence la
présence du réactif.

™ Les conclusions vont dans le méme sens que la RMN du proton

Pl P2 P3 P4 P3
Présence de Important
phénylétharol Importante | Faible | Faible e Nulle

™ #1 Le temps d'analyse est long, lincertimde de mesure élevée méme si le
montage utilise du matériel courant de laboratoire.

Mavvaise pioche, les deux températures d'ébullition sont trop proches.

= #1. Cette technique est trés rapide (5 min) et le cofit de l'appareil peu éleve.
Mavvaise pioche, les deux densités sont trop proches.

= g+2 Une CPG sur des liquides davére en effet judicienx.

T 4.1. Ne pas se limiter an réactif et au produit.

= #+1_5i les protocoles 1. 2 ou 3ont éé mis en ceunre.

=% #:2. Siles protocoles 1, 2 ou 3ont été mis en ceuvre.

£+ Si les protocoles 1.2 ou 3 ont été mis en cewvre:

= #+1. Siles protocoles 4 on 5 ont &8 mis en ceuvre.

= £+7. 51 les protocoles 4 ou 5 ont éé mis en ceuvre.

== #+2_ 51 les protocoles 4 ou 5 ont été mis en ceuvre.

== £+10. Les calculs de rendements chromatographigques et rendements corriges
somt attendus.
Calcul des coefficients de réponse -

oo o qe
. Vom;! % AL
]
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i

La référence est prise powr l'acétophénone :

Corrigé

T ——
DCM 0,963
Styréne 0,945
Acétophénone 0,978
Phényléthanol 1

Les coefficients étant proches de 1. les pourcentages smfacigques peuvent &tre

lés aux pour = s

¢/ min Pourcentages massiques

P1 P2 P3 P4 ]
DCM 2 6 1

Acétate d'éthyle 5 1
Styréne 2 0 0 0 0
Acétophénone 33 2 1 17 1
Phényléthanol 63 92 98 88 98

Remarque. un caleul phos fin peut &tre réalisé avec la foromle suivante :
Yed,
%d, + > K, %4,
Mais étant donné les incertitudes sur les r-endﬂneum. les valewrs ne seratent que
corrigées  la marge.

oy =
Yol =

Les rendements "bruts" sont calenlés selon :

M m
P ™
n= =
Moz Mogcistimic: * Monesaim

Le rendement corrigé se calcule en faisant le produit du rendement brut par le

4 " N
1 chic ygraphio

Teorrige = T<hmenst ographiome * Tz

Fi1 P2 P3 P4 B3
Mrsact e / 41,667 58.333 58,333 41,667 58.333
mmol
e | 2 5.0833 7.1167 7.1167 5.0833 7.1167
Paepala | € 3.7 6.4 6.8 32 48
b 72.8% 80,9 9% 95,5 % 63 % 67.4%
| S—— 63 % 92 % 08 % 88 % 08 %
[ 46 % 83 % 04% 55% 66 %%

En conclnsion la substitution du dichlorométhane semble préudiciable au
rendement et le protocole 3 semble étre le meilleur, a priori. Une éfude de
répetabilité devrait &tre menée pour confirmer que ce protocole est réellement le
meillenr et que ces résultats ne sont pas la consécquence d'aléas on de facteurs liés

aux operateurs.

== Attention, au moins trois analyses sont nécessaires afin de pouvoir conchure.
Ne pas avoir oublié de calculer les rendements et estimé la purete.




Retour d’expériences

Testé sur 70 étudiants sur 3 classes
Temps d’épreuve : entre 60 et 90 min

Notes révélatrices des compétences expérimentales de
I"étudiant

Pas de constatation de stratégie de contournement
Points bloguants :

— le tableau d’avancement

— I'analyse qualitative RMIN (mélange)

— Ll'analyse quantitative en CPG (formule fournie a la
demande)

Questionnaire de fin d’évaluation



J'ai bien aimé cet exercice, ¢ca m'a permis de voir que je perds trop de temps a chercher des choses dont je
n'ai pas besoin. Par exemple pour la premiéere question, aprés avoir calculé la quantité théorique j'ai continué
a chercher pourquoi le protocole n'était pas adapté alors que cela suffisait. Je fais pleins de petites choses
comme ca qui fait que je perds beaucoup de temps, et du coup je n'ai pas eu le temps pour les analyses.

Alors concernant cette évaluation innovante, on va dire que c'est dréle quand on a juste directement et
déprimant quand on choisi toutes les mauvaises boites ! Mais sinon c'était bien quand méme !

J'ai moyennement aimé ce petit jeux bien que ce n'étais pas trés difficile j'ai trouvé ca trés stressant, et je
pense ne pas étre un héros

Concernant ce que j'en ai pensé j'ai trouvé cela tres intéressant et encourageant a travailler car on sait que
la bonne réponse est la mais on doit chercher laquelle I'est.

Moi personnellement j’ai beaucoup aimé ce jeux. C’est divertissant je trouve. Merci pour ce petit jeux.

Cet exercice était vraiment sympa et assez ludique, j'ai beaucoup aimé.

C’était plutdt amusant :)

C'etait vraiment bien, cela change un peu des cours/TP habituels et c'est tres ludique et intéressant.

J'aurais aimé accéder a la boite F1. Mais j'ai pas vu le temps passer a cause de ma rédaction. Cette séance
était super intéressante. Merci pour l'initiative, c'est mieux que les cours sur le Cned, ou je ne suivais que la
moitié a cause des problemes de connexion.

J’aimerais avoir accés a la boite F1 mais je n'ai pas eu assez de temps a cause des problemes de connexion
gue j'ai eu donc javais du mal a ouvrir les fichiers que vous m'avais envoyé a chaque fois. Mais j'ai bien
appréciée cette séance et je me suis bien amusée. Je vous remercie pour cette séance excellente.

J'étais sceptique mais au final, j'ai trouvé cela sympathique, ¢a change des cours de d'habitude. On peut
avancer a notre rythme et c'est plus "ludique”. Merci beaucoup.

Ce nouveau concept est tres intéressant et a été pour moi plaisant a faire. Je n'ai pas de nouvelles idées
pour améliorer certaines choses. Je le trouve déja assez complet !

Alors moi j'ai bien aimé le principe ¢a permet de rester actif. Je suis juste allé un peu trop vite au début. Je
ne vois pas d'amélioration a y apporter.




