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Rapport sur I’épreuve de manipulation

Cette année, I'épreuve ne comportait pas de partie préliminaire car la durée des manipulations ne le
permettait pas. Toutefois, la part d’investigation du candidat consistait en la compréhension du
fonctionnement de I'appareil de Dean-Stark, a partir d’informations qu’il fallait extraire et exploiter
d’un texte introductif.

Les techniques a connaitre

Liste des techniques a connaitre en chimie organique :

- Synthese a reflux avec ou sans addition d’un réactif en cours de réaction
- Filtration simple et filtration sous pression réduite

- Extraction liquide-liquide (décantation, extractions, lavages, relargage)
- Séchage d’une phase organique

- Recristallisation

- CC™m

- Mesure de température de fusion d’un solide a I'aide d’un banc Kéfler

- Mesure d’un indice de réfraction

- Evaporation du solvant a I'aide d’un évaporateur rotatif (seul le principe est a connaitre)
- Distillation d’'un mélange homogene liquide

- Montage avec appareil de Dean-Stark

Liste des techniques a connaitre en chimie générale :

- Dissolution
- Dilution
- Dosages:
e pH-métrique
e Conductimétrique
e Alaide du spectrophotométre
e Avec un indicateur coloré

Déroulement de I’épreuve

7h45-8h00 : accueil des candidats, répartition dans les salles et distribution des sujets
8h00-8h15 : présentation de la répartition du matériel dans la salle de TP

8h15-8h30 : lecture du sujet

8h30-12h00 : manipulation

12h00 : fin de I'épreuve




Notation

Ont été prises en compte pour la notation :
- La note obtenue pour la manipulation (grille d’évaluation) pour 1/3
- La note de compte-rendu pour 1/3
- Lanote de la feuille de marche (qualité des produits et résultats obtenus) pour 1/3

Détermination de la concentration micellaire critique (CMC)
du Dodécylsulfate de Sodium

Réalisation de la gamme étalon

La réalisation de la gamme de solutions ne présentait pas de difficulté particuliere. En tenant compte
des recommandations du sujet, la formation de mousse était évitée ; dans le cas ou de la mousse
s’était formée, on pouvait faire I'approximation que son volume était négligeable.

Rappelons toutefois quelques régles de base :

- L’ajustement au trait de jauge doit étre effectué en posant la fiole sur un support solide puis
a I'aide d’une pipette en plastique (liquipette) en positionnant ses yeux a hauteur du trait de
jauge, pour éviter I'erreur de parallaxe (s’accroupir si nécessaire).

- Sécher correctement les gouttes dans le col de la fiole une fois I'ajustement effectué.

- Penser a homogénéiser la fiole en cours de remplissage puis a la fin, lorsque celle-ci est
bouchée a I'aide d’'unmorceau de Parafilm ou d’un bouchon.

Mesure d’absorbance

La mesure de I'absorbance de la premiere solution était réalisée par le candidat. C’était a lui de
proposer la solution adaptée (ici la solution tampon) pour la réalisation du blanc. Les autres mesures
étaient réalisées par le responsable de salle, ce qui permettait aux candidats de gagner du temps.
Certains candidats ont obtenus de trés belles courbes. D’autres n’ont pas eu le temps de la tracer.

Synthése de l'acétate d’isoamyle

Réaction :

- Le schéma du montage avec appareil de Dean-Stark était fourni aux candidats. Certains
candidats furent beaucoup plus rapides que d’autres dans sa réalisation; tous étaient
assistés par les membres du jury si nécessaire.

- Les réactifs étaient prépesés et il fallait, comme indiqué dans le sujet, rincer les piluliers pour
un transvasement quantitatif.

- Le suivi cinétique de la réaction n’a pas posé de probléme particulier aux candidats.

Extractions et lavages :

- Cette partie est trés classique dans les manipulations de chimie organique. Le jury a observé
chez bon nombre de candidats une confusion de vocabulaire entre les termes « lavage » et
« extraction ». Le but de chaque étape n’est pas toujours bien connu.

- L’élimination de I’éther diéthylique a I'évaporateur rotatif était effectuée par les membres du
jury. Les candidats n’ont pas a savoir utiliser cet appareil mais ils doivent connaitre le
principe de cette technique ainsi que ses avantages par rapport a une simple distillation sous
pression réduite.




Distillation :

Cette partie a été abordée par peu de candidats, faute de temps. Les membres du jury ont conseillé
aux candidats n’ayant pas suffisamment de temps pour réaliser cette partie, d’effectuer tout de
méme la CCM puis de se concentrer sur le compte-rendu.
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Ne pas faire de dépots trop riches en substrats (solutions trop concentrées) ni trop larges car
les taches obtenues par la suite sont beaucoup trop étalées.

Penser a centrer les taches, indiquer le front de I'éluant et identifier les dépots au crayon a
papier.

Remarques générales

La gestion du temps n’est pas toujours bonne, beaucoup de candidats ont rédigé le compte
rendu alors qu’ils pouvaient avancer dans les manipulations. Il est rappelé que les deux
manipulations doivent étre, si possible, menées en parallele. La sélection des candidats se
fait en partie sur leur rapidité : il est bien évident qu’il faut aller le plus loin possible dans les
manipulations pour avoir la meilleure note possible. Les manipulations sont volontairement
longues pour permettre cette sélection, sans toutefois I'étre démesurément. Le jury tient a
féliciter certains candidats particulierement efficaces, qui ont réalisé la totalité des
manipulations demandées.

Les gants doivent étre utilisés uniquement pour manipuler des produits corrosifs ou toxiques
(si un doute persiste, I'utilisation des gants est en général précisée dans les phrases S). En
aucun cas les gants ne doivent étre gardés tout au long de la manipulation: IL EST
ABSOLUMENT INTERDIT de rédiger le compte-rendu ou de tracer des courbes avec des
gants.

Le Jury




