Chromatographie sur couche mince
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Introduction

La chromatographie est une technique qu’on utilise pour surgir à la purification du produit final. Il y a plusieurs méthodes pour parvenir à celle-ci mais, la chromatographie est la plus rapide et la plus fiable. De plus, nous utilisons la chromatographie pour déterminer si une réaction est terminée et pour confirmer la formation du bon produit. La chromatographie sépare les mélanges selon leurs différences de solubilité entre la phase stationnaire et la phase mobile. Dans cette expérience, une mince couche d’absorbant (gel de silice) constitue la phase stationnaire polaire tandis que le solvant constitue la phase mobile. La silice est une substance polaire et la phase mobile est un solvant organique. Les composés avec une polarité plus haute ont une attirance plus forte à la silice qu’au solvant ce qui implique qu’ils se déplacent plus lentement sur la plaque de CCM. La valeur Rf décrit le déplacement des composés sur la plaque de CCM et puis mesure la polarité de chacun des composés. Cette valeur est trouvé selon le déplacement d’un composé (d1) divisé par le déplacement du front de solvant (ds) sur la plaque de CCM. Les valeurs de Rf qui sont plus élevées se déplacent plus rapidement au travers du gel de silice ce qui résulte à des taches au haut de la plaque, elles sont des molécules non polaires. Les composés les plus polaires se déplacent plus lentement le long de la plaque de CCM et possèdent de faibles valeurs de Rf, ils apparaissent dans le bas de la plaque de CCM. Dans ce laboratoire, des gouttes d’échantillons sont déposées sur une couche fine de gel de silice accolée à une plaque. Cette plaque est mise dans un récipient d’élution qui contient un solvant. La séparation s’effectue lorsque la phase mobile monte le gel de silice. La phase mobile va ensuite monter à travers le gel de silice par capillarité.

Protocole expérimental & observations

PARTIE A : Détermination des composés d’une solution inconnue à l’aide de la CCM. 
Protocole :
1. Préparer un mélange de 10mL de 2:8 acétate d’éthyle (EtOAc) et d’hexane dans un récipient d’élution, puis placez le couvercle sur le récipient. 
2. Préparer deux plaques de CCM. Sur la plaque de CCM, identifier et dessiner avec un crayon à mine des lignes comme sur le schéma ci-dessous;
    Au moins 5 mm
  1 cm
 Au moins 3 mm
   R        CS       S


Les lettres en dessous des marques signifient : R- référence, CS – co-spot (référence + sample) et S- sample. 
3. Prendre environ 10mg de votre inconnu #79 et ajoutez-le dans 1 à 2 mL de dichlorométhane dans une éprouvette, n’oublie pas de l’étiquetez. Avec un capillaire mince, déposer sur les plaques de CCM des gouttes à de reprises multiples dans la bande d’échantillon (sample) et la bande de point combiné (co-spot). 
4. Préparer deux éprouvettes; la première contenant 2 mL de benzophénone et la deuxième contenant 2mL de biphényle. Étiquetez-les.
5. En utilisant des capillaires différentes, déposer des petites gouttes à de reprises multiples sur la marque de référence (R) et de co-spot (CS) de benzophénone sur une des plaques, et du byphényle sur l’autre. 
6. Chacun à leur tour, placez les plaques individuellement dans le récipient d’élution qui a été préparé à l’étape 1 (en s’assurant que le volume de la solution ne dépasse pas la ligne horizontale qui a été dessiné sur la plaque) et couvrez-le. Retirez-les après 3-5 minutes et tracez la ligne d’arrivée du solvant rapidement avant qu’il ne s’évapore; mesurer la distance de celle-ci de la ligne de départ.
7. Après qu’elles ont étés séchés, placez les plaques de CCM sous une lampe UV et tracez les tâches que vous pouvez observer. Mesurer la distance entre le point milieu des tâches et la ligne de départ (ceci permettra de calculer la valeur de Rf avec la formule présentée dans l’introduction. 
Observations :	 
 Benzophénone		                   Biphényle
	   R        CS         S
   R        CS       S











PARTIE B: Effet du solvant sur la CCM.

Protocole :
1. Cette partie consiste à répéter les étapes 2-7 de la partie A, mais, on change la solution dans le récipient d’élution. À la place du mélange d’EtOAc et d’hexane, mettez le EtOAc et l’hexane séparément dans des récipients différents.
2. Préparer 2 plaques de CCM pour chaque récipient (4 plaques en total).
3. Répétez les étapes 2-7 de la partie A.   


Observations :	 	
a) Dans la solution d’EtOAc
                                      Benzophénone			     Biphényle
			   R        CS         S
   R       CS         S



b) Dans la solution d’hexane
   Benzophénone			     Biphényle
			   R        CS        S
   R        CS         S


PARTIE C : Ratio des composés
Protocole :
1. Prenez 2mL d’un flacon XX, YY ou ZZ (nous avons choisi ZZ) contenant un mélange de composés.
2. Identifiez chaque composé de votre mélange en le comparant, à l’aide de la CCM, à un des composés de référence : ortho, para et méta bromonitrobenzène. N’encerclez pas les taches sur la plaque de CCM.
3. Dans la hotte et photographiez chaque plaque de CCM de cette partie sous la lumière UV.
4. Utilisez le logiciel ImageJ et les courbes de calibrations appropriées pour déterminer le ratio des composées du mélange. Téléchargez à partir de Blackboard. 

Observations :
Ortho-bromonitrobenzène
   Para- bromonitrobenzène


			   R        CS       S
   R        CS         S


   Meta-bromonitrobenzène


     






   R        CS         S

Discussion :

Partie A : Détermination des composés d’une solution inconnue à l’aide de la CCM
Numéro d’échantillon inconnu : 79
Solvant : 2 :8 d’acétate d’éthyle
Tableau de valeurs de Rf : CCM 

	
	Rf du point de référence
	Rf du point de référence + échantillon 
	Rf du point de l’échantillon

	Plaque 1 : Benzophénole
	0.60
	0.60
	0.63

	Plaque 2 : Biphényle
	0.78
	0.78
	0.61


 
Formule de Rf : Rf est calculé par le déplacement d’un composé (d1) divisé par le déplacement du front de solvant (ds)
Rf = d1/ds
Exemple de calcule : plaque 1 benzophénone Rf du point de référence.
Rf = d1/ds
Rf = 2.6/4.3
Rf= 0.60

Pour la Partie A, chaque équipe a été assignée un inconnu. Notre inconnu était #79 et le bus était de l’identifier à l’aide des plaques CCM.  On peut identifier que l’inconnu est du benzophénole car lors de l’observation des CCM, les tâches du mélange étaient plus ou moins équivalentes. De plus, si nous comparons les valeurs Rf de la tache de référence (benzophénole = 0.60) et celle de l’échantillon de notre inconnu (#79 = 0.63) nous pouvons voir que même si les valeurs ne sont pas exactement identiques, les valeurs sont presque pareilles. Tandis que si nous observons notre deuxième plaque, nous remarquons une différence beaucoup plus grande entre le point de référence (biphényle = 0.78) et celle de notre échantillon (#79 = 0.61). Cette grande différence peut confirmer que l’inconnu n’est pas du biphényle mais bien du benzophénole. Ceci sont les résultats dont nous avons reçu mais nos valeurs pourraient être un peut différentes grâce à des erreurs qui auraient pu se passer durant l’expérience : gouttes trop petites ou trop grosses, montant de solvant insuffisant, etc. 

Partie B : Effet du solvant sur la CCM.

Tableau de valeurs de Rf dans un solvant d’acétate d’éthyle: 
	
	Rf  du point de référence
	Rf du point de référence + échantillon
	Rf du point de l’échantillon

	Plaque 1 : Benzophénone
	0.66
	0.66
	0.66

	Plaque 2: 
 Biphényle
	0.86
	0.86
	0.65




Tableau de valeurs de Rf dans un solvant l’hexane: 
	
	Rf du point de référence
	Rf du point de référence + échantillon
	Rf du point de l’échantillon

	Plaque 1 : Benzophénone
	0.30
	0.24
	0.18

	Plaque 2: 
Biphényle
	0.40
	0.40
	0


Dans le solvant d’acétate d’éthyle les composés de la plaque 1 ont tous la même polarité tandis que nous pouvons observer que la polarité change à la plaque 2 puisque le point de l’échantillon a une valeur de Rf moins élevée ce qui veut dire qu’il est plus polaire que les 2 autres. 

Pour le solvant d’hexane nous pouvons remarquer pour les deux plaques que les valeurs Rf du point de référence et du point de référence + échantillon sont plutôt similaire contrairement à la valeur du point de l’échantillon qui est significament plus petit que les deux autres. Ceci dirait que ce point est plus polaire.

Partie C : Ratio des composés
Dans la solution 9 :1 hexane éthylacétate

Pour la dernière partie comme inconnue nous avons pris 2mL de ZZ. Grâce à la méthode CCM nous pouvons identifier que le composé contient du o-bromonitrobenzène. En analysant le CCM nous pouvons voir que le point de référence s’aligne presque parfaitement avec le point de référence et le point de l’échantillon. En utilisant « Image J » nous avons obtenu ses pourcentages de composition : Plaque 1 était de 52% et 48%
	Plaque
	
	

	Plaque 1 :
 o-bromonitrobenzène
	52%
	48%


	Plaque 2:  
p-bromonitrobenzène
	58.2%
	41.8%

	Plaque 3:  
m-bromonitrobenzène
	38.6%
	61.4%













Questions :
1. La polarité d’un système de solvant influence les résultats d’une CCM puisque la silice attire plus fortement les composés polaires que le solvant. Ceci dit, les composés plus polaires possèdent des valeurs de Rf plus faibles tandis qu’ils se déplacent plus lentement le long de la plaque de CCM. Au contraire, les composés qui se déplacent plus rapidement et qui ont de grandes valeurs Rf sont moins polaires.
2. A) L’alcool benzylique est plus polaire que le benzaldéhyde et l’acétate de benzyle, ceci dit elle obtiendra le Rf le plus petit sur le gel de silice puis	qu’il forme deux ponts d’hydrogène.
Alcool benzylique 			Benzaldéhyde		Acétate de benzyle





B) L’aniline aura le Rf le plus petit sur le gel de silice parce qu’il forme deux ponts hydrogènes, ce qui rend la molécule très polaire.
NN-diméthylaniline			Naphtalène				Aniline





C) L’acide benzoïque est le plus polaire puisqu’il forme le plus de liaisons d’hydrogène entre les trois.
Benzophénone 			Biphényle			Acide benzoïque
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