TP seconde. Thème santé

 la chromatographie sur couche mince (CCM)

A. Objectif principal de l’activité expérimentale 

-     Découvrir le principe de la CCM (document annexe)

· Mettre en œuvre une chromatographie sur couche mince (CCM)

· Exploiter le résultat de la CCM afin de répondre à une situation problème
B. Vérification de la pureté de l’aspirine synthétisée en TP

En s’aidant du document fourni en annexe, on réalise une chromatographie permettant de vérifier la  pureté de l’aspirine synthétisée durant la séance de TP précédente.

Pour cela, on réalisera 3 dépôts :

Dépôt A : aspirine synthétisée en TP
Dépôt B : aspirine du Rhône

Dépôt C : acide salicylique

A la fin de l’élution on repèrera  le front de l’éluant au crayon de papier, on sèchera la plaque au sèche cheveu et on révèlera le chromatogramme à la lampe UV ( = 254 nm)

Facultatif : On pourra calculer le Rf de l’aspirine et de l’acide salicylique

L’aspirine que nous avons synthétisée est-elle pure ? Si non quel autre composé chimique contient-elle ?

C. Application : Quel médicament choisir quand on a des courbatures ?

Pour soulager des courbatures, Rémi désire prendre rapidement un médicament. Mais Rémi est allergique à l’aspirine, son médecin lui conseille donc de prendre un médicament contenant du paracétamol. 

Rémi dispose des 2 médicaments suivants : Claradol ©, Actron ©. Un peu insouciant, il a perdu les boîtes où se trouvaient les notices. Il décide alors de faire appel à une méthode expérimentale scientifique qu’il étudie actuellement classe (la CCM) pour résoudre son problème et choisir le bon médicament.

(Facultatif : On dispose comme référence de doliprane qui contient uniquement du paracétamol et d’aspirine du Rhône qui contient uniquement de l’aspirine)
1- En vous aidant du document fourni en annexe, proposer, par groupe, une démarche expérimentale permettant de répondre à la situation évoquée ci-dessus. Indiquer l’ensemble du matériel et des produits nécessaires. Validation du professeur.

2- Compléter votre démarche par la rédaction du protocole expérimental et par des schémas si nécessaires. Validation du professeur.

3- Réaliser la situation expérimentale. Validation du professeur.

Une fois l’éluant arrivé à environ 1cm de l’extrémité supérieure de la plaque de chromatographie, stopper l’élution. Repérer le front de l’éluant au crayon à papier, puis bien sécher la plaque CCM en l’agitant ; utiliser si nécessaire un sèche-cheveux installé au bureau. 

Tous les produits sont incolores, il faut donc « révéler » les tâches sous une lampe UV. Sous le regard du professeur, « révéler » et entourer les tâches au crayon à papier.

4- Poursuivre le compte rendu, en répondant aux questions suivantes : 

· Que contient le médicament Claradol ® ?

· Que contient l’Actron ?

· L’actron et le claradol contiennent un composé chimique inconnu. Comment pourriez vous montrer qu’il s’agit de la caféine ?

· Calculer le rapport frontal Rf du paracétamol et de l’aspirine

· Parmi les deux médicaments dont dispose Rémi,  que pouvez vous prescrire à Remi ? Justifier.

(Répondre aux questions en insérant directement votre plaque dans le compte rendu. Rédiger vos conclusions.)
Annexe : Principe de la chromatographie

1) Principe

C’est une technique de séparation et d’identification des constituants d’un mélange. Elle est basée sur la différence d’affinité des espèces chimiques étudiées pour deux phases :

· La phase fixe : c’est une matière poreuse (couche de silice déposée sur une plaque d’aluminium, papier filtre, papier whatman)

· La phase mobile : l’éluant qui migre sur la phase fixe par capillarité

Les substances à préparer doivent être solubles dans l’éluant. Lorsque celui-ci migre dans la phase fixe, il rencontre les micro-gouttes des mélanges à analyser. Chaque constituant d’un mélange va être entraîné par l’éluant à une vitesse d’autant plus grande qu’il est plus soluble dans ce dernier et moins adsorbé sur la phase fixe. Chaque constituant du mélange migrant à des vitesses différentes, ils se séparent.

2) Mise en œuvre expérimentale

· Préparation de la cuve

L’atmosphère de la cuve doit être saturée en vapeur d’éluant pour favoriser l’élution. Ceci impose d’avoir une cuve bien fermée et préparée un certain temps à l’avance. Un rectangle de papier filtre, un peu moins haut que la cuve, placé verticalement contre la surface  intérieure et mouillée par l’éluant améliore la diffusion de la vapeur d’éluant.

Le niveau de l’éluant au fond de la cuve doit être de 5 à 8 mm

· Préparation de la plaque (phase fixe)

Il faut éviter de mettre les doigts sur la plaque pour ne pas la souiller. On trace au crayon de papier un trait horizontal à 1,5 cm du bord inférieur : C’est la ligne de dépôt des substances à analyser

· Dépôt des substances à analyser sur la plaque de chromatographie

A l’aide de tubes capillaires, on dépose une micro-goutte (la plus petite possible) de chaque substance, en respectant un espacement de 1cm entre chaque gouttes et entre le bord de la plaque

· Elution

On place la plaque dans la cuve en s’assurant que l’éluant n’atteint pas les échantillons déposés et on attend la montée de l’éluant. Quand le front de l’éluant arrive à environ 1 cm du bord supérieur de la plaque, on retire délicatement la plaque et on repère au crayon de papier le front du solvant

· Révélation
Si les taches ne sont pas visibles à l’œil nu, on doit les révéler à l’aide d’une lampe à ultraviolets ou à l’aide d’un produit chimique que l’on pulvérise sur la plaque.

On entoure au crayon les taches qui apparaissent : C’est le chromatogramme
Chaque taches correspond à une espèce chimique pur

L’identification de chaque espèce chimique se fait par comparaison avec des espèces chimiques pures.
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3) Rapport frontal Rf (rate of flow)

Le rapport frontal d’une tache est caractéristique de l’espèce chimique composant la tache pour un éluant donné

Il est définit de la manière suivante : Rf = d/dE

Rf est le même que le constituant soit pur ou dans un mélange

Rf ne dépend pas de a concentration du constituant dans le mélange

Evaluation expérimentale des élèves

	Chromatographie

	Trait de départ
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5

	             Au cours de l’élution

	Quantité d’éluant
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5

	Position de la plaque / à l’éluant
	1
	1
	1
	1
	1
	1
	1
	1
	1
	1

	Fermeture de la cuve
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5

	Front de l’éluant indiqué
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5

	Propreté et tenue de la plaque
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5
	0.5


Fiche matériel
Deux chromato au choix (prof ou élèves). Les élèves en font une, le prof une autre
- pureté de l’aspirine de synthèse

- détermination de la composition de certains médicaments. On peut aussi tester la présence de caféine dans l’actron et le claradol ( marche bien aussi)
durée de l’élution 20 min max

· Eluant : Acétate de butyle 6V, cyclohexane 4V, acide méthanoique 1V
· Dépots : Actron (¼ de comprimé au minimum), claradol (1comprimé), aspirine de synthèse, acide salicylique, aspirine du Rhône et doliprane (1 comrimé), caféine pure (prof uniquement car dangereux si ingéré)

Les comprimés seront broyés au mortier puis dissous dans environ 5 mL d’éluant. Attention la dissolution n’est pas totale (excipients ?) mais le principe actif lui est bien dissout

· Lampe UV (= 254 nm)

· Pipettes pasteur pour dépôts

· Papier filtre pour essais élèves

· Béchers 50 mL pour dissolution des comprimés

· Mortier

· Agitateur en verre

· Plaque chromato UV (1 par groupe)
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