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Protocole :
Voir manuel de laboratoire page 7 à 8.
L’expérience a été divisé en deux parties :
1> Distillation simple 
· Pour séparer des substances ayant éb  100 degrés
· Distillation plus rapide
· 
2> Distillation fractionnée
· Pour séparer des substances ayant éb 100 degrés
· Distillation plus lente et plus efficace

Observations :
Dans cette expérience, notre objectif principal était d'assembler l'appareil, nous avons donc passé beaucoup de temps dessus.
1> Distillation simple 
Dans la première expérience, nous avons ajouté une solution incolore et transparente (dichlorométhane 50:50 et acétate d'éthyle) dans le ballon à distillation. Ensuite, passez lentement de l'eau froide dans le réfrigérant, sortez du réfrigérant supérieure et conduisez dans le réservoir d'eau, puis commencez à chauffer (24 degrés au début). Lors du chauffage, vous pouvez voir que le liquide dans le ballon de distillation bout progressivement et que la vapeur monte progressivement. Quand le haut de la vapeur atteint la boule de mercure du thermomètre, la lecture du thermomètre monte légèrement. Après un certain temps, le thermomètre n'a pas réagi beaucoup, nous avons donc augmenté la température de variable autotransformer à 60 degrés afin de mieux distillation. Nous avons rapidement constaté que la température augmentait lentement et que les gouttelettes d'eau dans le réfrigérant se déplaçaient de l'extrémité supérieure vers l'extrémité inférieure du réfrigérant, et la vitesse environ 1-2 gouttes par seconde. En moins d'une minute, la solution dans le cylindre gradué a atteint 1 ml et nous avons immédiatement commencé à prendre des mesures précises. En observant l'instrument, généralement, la boule de mercure sur le thermomètre a souvent des gouttelettes condensées. Après environ 15 minutes, toute la solution dans le bécher a été consommée et la température de thermomètre finale n'a pas changé (arrêtée à environ 45 degrés). Cependant, une observation attentive a révélé que la solution dans le cylindre gradué n'était que de 22 ml (mais 25 ml avant d'ajouter), il a formé une erreur importante.
2> Distillation fractionnée
Dans la deuxième partie, Nous versons à nouveau la solution de 22 ml obtenue à partir du cylindre gradué dans le ballon à distillation. La partie expérimentale de l'opération ici est basée sur l'ajout d'un tube de fractionnement qui est vraiment similaire à l'opération précédente, mais il peut séparer plus précisément les substances ayant des points d'ébullition différents qu'auparavant. C'est beaucoup plus efficace, en d'autres termes, c'est une simple distillation à plusieurs reprises, et le temps consommé est plus long que l'opération précédente. Nous contrôlons la température à environ 55 degrés. La plupart des phénomènes expérimentaux sont trop similaires aux premiers. La seule différence est la présence de nombreux liquides dans la colonne de fractionnement qui sont bloqués par le remplissage métallique. Il n'y avait pas de différence significative dans la lecture du thermomètre au début, mais la vitesse de montée a augmenté considérablement plus tard. Ajustez la température de variable autotransformer à plus de 60 degrés et la solution a été consommée rapidement. La solution dans le cylindre gradué n'était que de 21 ml, par rapport à la précédente. L'erreur est beaucoup plus petite qu'avant.

Tableaux :
Tableau 1 : distillation simple, Ce tableau est l'enregistrement de la température sur le thermomètre après chaque 1 ml du distillat a été recueillie.

	Nombre de ml
	Température(°C)
	Nombre de ml
	Température(°C)

	1
	25
	13
	40.5

	2
	28.5
	14
	41

	3
	31
	15
	42

	4
	33
	16
	42

	5
	34
	17
	42.5

	6
	35.5
	18
	43

	7
	36.5
	19
	44

	8
	37
	20
	44

	9
	38
	21
	44.5

	10
	38.5
	22
	45

	11
	39.5
	23
	N/A

	12
	40
	24
	N/A



Tableau 2 : Distillation fractionnée, Ce tableau est l'enregistrement de la température sur le thermomètre après chaque 1 ml du distillat a été recueillie.

	Nombre de ml
	Température(°C)
	Nombre de ml
	Température(°C)

	1
	26
	11
	35

	2
	28
	12
	37

	3
	28.5
	13
	38

	4
	29
	14
	39

	5
	30
	15
	41

	6
	30
	16
	41

	7
	30.5
	17
	42

	8
	31
	18
	43

	9
	31
	19
	43

	10
	34
	20
	43





Graphiques :
Graph 1 : Distillation simple: un tracé de la température enregistrée (en °C) à un volume spécifique (en ml) basé sur le Tableau 1.
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Graph 2 : Distillation fractionnée: un tracé de la température enregistrée (en °C) à un volume spécifique (en ml) basé sur le Tableau 2
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Discussion :
Au final, chaque distillation a ses avantages et ses inconvénients. Le principe de la distillation simple est de chauffer un mélange liquide avec une grande différence de point d'ébullition (la différence entre les deux est supérieure à 100 degrés) pour vaporiser le matériau à bas point d'ébullition avant la liquéfaction. Son but est généralement la purification, donc cela ne prend pas beaucoup de temps. En revanche, la distillation fractionnée est beaucoup plus compliquée (comme de nombreuses distillations simples). C'est fondamentalement la même théorie que la distillation simple, c'est un processus d'opération dans lequel plusieurs matériaux liquides miscibles sont chauffés pour vaporiser et condenser le liquide mélangé selon les points d'ébullition des substances dans le mélange. Il suffit d'ajouter une colonne de fractionnement au dispositif de distillation, cela prend plus de temps et le matériau obtenu est plus efficace que la simple distillation. D'une manière générale, nous utilisons souvent la distillation fractionnée en laboratoire pour purifier les matières organiques ayant des points d'ébullition similaires.
Il y avait quelques sources d'erreurs pendant ce laboratoire tel que des erreurs liées à la lecture du volume et la température, puisque cela ne se fait pas numériquement, cela se fait visuellement, il y a une certaine erreur qui lui est associée. De plus, il pourrait y avoir une erreur de la machine, comme l'agitation n'étant pas constante, ou la tension étant légèrement supérieure ou inférieure à ce que nous les avons définis. Il est également important de noter que même si le point d'ébullition de l'acétate d'éthyle est de 77,1°C, ce qui pourrait expérimentalement varier. Si ce n’est pas le cas, il se pourrait que le thermomètre utilisé fût mal calibré, bien que ce soit plus rare, car au début de l'expérience le thermomètre relevait correctement la température ambiante.


 
Certainement, les facteurs suivants affectent également l'efficacité du fractionnement:
1. Matériau de remplissage pour colonne de fractionnement
2. Longueur de la colonne de fractionnement
3. Contrôle de la température de la colonne de fractionnement
4.La différence de point d'ébullition de chaque composant
Indéniablement, il existe dans la nature certaines substances qui ne peuvent pas être séparées par simple distillation et la distillation fractionnée. (On appelle ces mélanges des azéotropes) Par exemple : Le mélange éthanol et eau est probablement l’azéotrope le plus connu. Un mélange de 95,6% d’éthanol et de 4,4% d’eau bout à 78,1  , température plus faible que le point d’ébullition de l’éthanol pur (78,3 et de l’eau pure (100.
[bookmark: _Hlk31627363]En ce qui concerne la justification de notre protocole, nous avons utilisé des pinces pour maintenir le système aussi fermé que possible afin de ne pas perdre toute vapeur qui maximiserait l'efficacité de notre distillation. De plus, notre utilisation de la plaque d'agitation et la barre d'agitation devait garantir qu'aucun point chaud ne se produise sur notre ballon de distillation. Une agitation constante du mélange assure une température répartie autour du mélange. Et puisque la distillation exploite la différence de points d'ébullition de composants, garantissant une température uniforme dans toute la solution est la clé d'une distillation réussie. De même notez que pour que notre distillation soit efficace et précise, nous avons permis qu'elle se produise lentement. Maintenir une température relativement basse garantit qu'une seule des substances du mélange est vaporisée, ce qui se traduit par une distillation lente. Une distillation plus rapide nécessite plus de chaleur, cependant, plus de chaleur signifie que c'est plus facile pour la seconde substance se vaporise et fait le processus de distillation inefficace et inexact. Enfin, une distillation fractionnée a été effectuée. Ce type de distillation a eu lieu car il est efficace dans les cas où les points d'ébullition des substances sont relativement proches les uns des autres. La colonne fractionnaire offre une plus grande surface sur laquelle la vapeur peut se condenser et s'évaporer. Il en résulte plusieurs distillations en une seule fois qui assurerait une meilleure séparation des substances.
Sources d’erreur et amélioration :
Dans l'opération expérimentale, nous avons également fait beaucoup d'erreurs, ce qui a conduit à une grande déviation dans certains résultats expérimentaux: 
1. L'étanchéité à l'air n'a pas été vérifiée lors de l'installation de l'équipement expérimental, ce qui a entraîné la présence de liquide dans l'équipement.
2. Nous n'avons pas bien contrôlé la chaleur appliquée。
3. L'angle du tube du condenseur est trop faible, ce qui entraîne un débit de liquide inégal.
Si nous pouvons résoudre ces erreurs, je suis tout à fait certain que nous pouvons obtenir les données correctes.


Réponse aux questions 1 à 6 :
1) Est-il possible de séparer un mélange d’éthanol et de toluène par distillation. Expliquer? 
Non, le point d'ébullition du toluène est de 110,6°C, mais le point d'ébullition de l'éthanol est de 78°C, le point d'ébullition des deux est vraiment proche, de sorte que les deux substances produiront le phénomène d’azéotrope. Les deux seront distillés ensemble et ne peuvent pas être séparés. Donc, lorsque nous séparons ces deux substances en laboratoire, nous choisissons généralement la méthode d'extraction.
On peut aussi ajouter: La différence entre ces deux points d'ébullition est égale à 32,4°c, et on sait que pour une simple distillation puisse séparer deux (ou plusieurs) liquides avec succès, la différence des points d'ébullition des substances doit être supérieure à 100°C. Cela signifie que grâce à de simples distillations, nous ne pourrons pas séparer le mélange. ET l'utilisation de la distillation fractionnée donnera des meilleurs résultats, cependant, une séparation complète des substances dans le mélange n'est pas susceptible de se produire en raison de le mélange de toluène et d'éthanol étant un mélange azéotropique à ébullition minimale.

2) Les colonnes de fractionnement sont généralement plus efficaces si elles sont isolées afin de maintenir un gradient de température graduel dans la colonne. Pourquoi est-il important de maintenir un gradient de température uniforme dans la colonne de fractionnement? 
      Il est important de maintenir un gradient de température uniforme dans la       colonne de fractionnement car il garantit que le processus de vaporisation est en cours. Il le fait en permettant à la température de maintenir des intensités suffisamment élevées qui permettent la perturbation des interactions intermoléculaires. Cela entraîne à son tour la vaporisation du composant avec le point d'ébullition la plus inférieure. En outre, il empêche la solution de retomber dans le ballon, de plus, si la température augmente continuellement, les deux composants du mélange commencent à bouillir, ce qui fait le processus de distillation inefficace.
3) Le point d’ébullition dichlorométhane est de 39.6°C. Quelle est la pression de vapeur du dichlorométhane à cette température? 
La température d'ébullition d'un liquide est lorsque sa pression de vapeur est égale à la pression atmosphérique. Cela signifie que la pression de vapeur du dichlorométhane à son point d'ébullition de 39,6°C est égale à 1 atm.
4) Quel est l’effet d’une augmentation de la pression atmosphérique sur le point d’ébullition d’un liquide? 
Lorsque la pression atmosphérique augmente, le point d'ébullition augmente également. En effet, la température et la pression sont directement proportionnelles l’un à l’autre. On doit noter aussi que le point d'ébullition est lorsque la pression atmosphérique et la pression des vapeur sont égales donc l'augmentation du pression atmosphérique signifierait que plus d'énergie est nécessaire pour la pression de vapeur soit égal. Par conséquent, augmenter la pression rendrait extrêmement difficile de perturber les interactions intermoléculaires entre les atomes et par conséquent, cela augmenterait le point d'ébullition (qui à besoin de plus d'énergie, cette énergie est acquise par l'augmentation de la température)

5) Pourquoi est-il important que l’eau entre par le bas du réfrigérant et non par le haut?

Parce que le tube de condensat est incliné vers le bas. Si vous entrez dans l'eau par le haut, l'eau s'écoulera rapidement, le tube de condensation ne peut pas du tout être rempli d'eau et l'effet de condensation est faible. L'eau froide qui coule du fond du condenseur assure que la chemise d'eau est complètement remplie avec de l'eau en tout temps. D'autre part, la direction du flux d'air et la direction de l'eau condensée sont opposées, de sorte que l'effet de condensation est meilleur et que l'instrument est protégé contre la rupture due à un chauffage inégal.

6) Le composé A a une pression de vapeur de 350mmHg à 95°C tandis que le composé B a une pression de vapeur de 140 mm Hg à la même température. Si les composés A et B sont miscibles, quelle est la pression de vapeur d’un mélange à 4:1 des composés A et B à 95 °C? 
Donnée :
· Le mélange est composé de 5 parties, 4 parties de composé A et 1 partie de composé B.
· On sait que A et B sont miscibles 
· Composé A : pression de vapeur de 350mmHg à 95°C
· Composé B : pression de vapeur de 140 mm Hg à 95°C
· Loi de Raoult dit que : P total = (P A ° ) (N A ) + (P B ° ) (N B )

Alors en appliquant la loi de Raoult on peut calculer la pression de vapeur du mélange 
P total = (P A ° ) (N A ) + (P B ° ) (N B ) = (350 mmHg)(⅘) + (150 mmHg)(⅕) = 310 mmHg
Alors, le mélange 4:1 de A et B à 95°C est 310 mmHg

Conclusion :
Pour conclure, les résultats de la distillation simple et fractionnée de la solution miscible 50: 50 du dichlorométhane et l'acétate d'éthyle effectués au cours de ce laboratoire sont conformes aux attentes. Sachant que la différence entre le point d'ébullition des substances est de 37,5°C, on s'attendait à ce que la simple distillation ne soit pas aussi efficace séparer ce mélange complexe.

Référence :
Manuel de laboratoire de chimie organique, Dr. Tony Durst, Dr. Tito Scaiano, Dr. William Ogilvie, Dr. Alison Flynn, 2020.




Données Brute : 
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