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Consignes générales 

¶ Ce livret d’examen pratique comporte 29 pages. 

¶ Avant le début de l’épreuve, vous disposez de 15 minutes supplémentaires pour lire l’ensemble 

du sujet. Vous ne devez pas travailler, écrire ou faire de calculs pendant ces 

quinze minutes, sous peine d’être disqualifié.  

¶ Vous êtes autorisé à commencer l’épreuve dès que le signal Start est donné. 

¶ Vous disposez de 5 heures pour cette épreuve. 

¶ Vous pouvez réaliser les problèmes dans l’ordre que vous voulez, mais commencer par le 

Problème P1 est recommandé. 

¶ Tous les résultats et réponses doivent être écrits au stylo-bille dans les cadres réservés à cet 

effet sur les feuilles d’énoncé. Les réponses figurant en dehors de ces cadres ne seront pas 

prises en compte. 

¶ Ne pas écrire les réponses avec un crayon ou un marqueur. Utiliser uniquement le stylo-bille et 

la calculatrice fournis. 

¶ Vous disposez de 3 feuilles de brouillon. S’il vous en faut davantage, utiliser le verso des feuilles 

d’énoncé, sans oublier que ce qui figure en dehors des cadres-réponses ne sera pas pris 

en compte dans l’évaluation.  

¶ La version officielle en anglais du sujet est disponible sur demande, à des fins de clarification 

uniquement. 

¶ Si vous devez quitter le laboratoire (pour aller aux toilettes ou prendre une collation), appelez 

l’assistant, qui vous accompagnera.  

¶ Vous devez respecter les règles de sécurité du règlement IChO. Si vous enfreignez ces règles, 

vous recevrez un avertissement de l’assistant. Une deuxième infraction conduira à votre 

exclusion du laboratoire et vous aurez 0 à l’ensemble de l’épreuve.  

¶ Produits et verrerie seront remplacés une fois sans pénalité, sauf indication contraire. Tout 

réapprovisionnement supplémentaire ou changement de matériel résultera en la perte d’un 

point sur les 40 que comporte l’épreuve. 

¶ L’assistant indiquera le temps restant à 30 minutes de la fin de l’épreuve.  

¶ Vous devez arrêter de travailler au moment précis où le signal Stop est donné. Si vous n’arrêtez 

pas dans la minute qui suit le signal Stop, vous êtes éliminé.  

¶ Après le signal Stop, un assistant viendra signer votre feuille-réponse. Après l’avoir vous-même 

signée aussi, placez-le dans l’enveloppe et fournissez aussi vos produits et les plaques CCM.    
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Règles de sécurité au laboratoire 

¶ Vous devez porter un tablier fermé et des chaussures couvrant complètement le pied et le talon.  

¶ Le port de lunettes de protection ou de lunettes de vue est obligatoire au laboratoire. Le port de 

lentilles de contact est interdit.  

¶ Il est interdit de boire et de manger, ainsi que de mâcher du chewing-gum. 

¶ Vous devez travailler dans la zone qui vous est allouée. Gardez cette zone et les zones 

communes rangées.  

¶ Les expériences non autorisées sont interdites. Aucune modification des expériences proposées 

n’est autorisée.  

¶ Ne pas pipeter avec la bouche. Utiliser systématiquement une poire.  

¶ Essuyer les traces de produits renversés et ramassez les éclats de verre en cas de casse de 

verrerie immédiatement, sur la paillasse comme au sol. 

¶ Tous les déchets doivent être éliminés correctement pour éviter pollution et blessures. Ne verser 

à l’évier que les effluents solubles dans l’eau et non polluants. Les autres déchets doivent être 

éliminés dans les contenants-poubelles étiquetés et fermés.  
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Mentions de danger et de prudence 

Les phrases de risque associées aux manipulations figurent dans le sujet. Elles sont explicitées ci-

dessous. 

Risques physiques 

H225 Liquide et vapeurs très inflammables. 

H226 Liquide et vapeurs inflammables. 

H228 Matière solide inflammable. 

H271 Peut provoquer un incendie ou une explosion ; comburant puissant. 

H272 Peut aggraver un incendie ; comburant. 

H290 Peut être corrosif pour les métaux. 

Risques sanitaires 

H301 Toxique en cas d’ingestion. 

H302 Nocif en cas d’ingestion. 

H304 Peut être mortel en cas d’ingestion et de pénétration dans les voies respiratoires. 

H311 Toxique par contact cutané. 

H312 Nocif par contact cutané. 

H314 Provoque des brûlures de la peau et des lésions oculaires graves. 

H315 Provoque une irritation cutanée. 

H317 Peut provoquer des réactions allergiques cutanées. 

H318 Provoque des lésions oculaires graves. 

H319 Provoque une sévère irritation des yeux. 

H331 Toxique par inhalation. 

H332 Nocif par inhalation. 

H333 Potentiellement nocif par inhalation. 

H334 Peut provoquer des symptômes allergiques ou d’asthme ou des difficultés respiratoires par 

inhalation. 

H335 Peut irriter les voies respiratoires. 

H336 Peut provoquer somnolence ou vertiges. 

H351 Susceptible de provoquer le cancer. 

H361 Susceptible de nuire à la fertilité ou au fœtus.  

H371 Risque présumé d’effets graves pour les organes. 

H372 Risque avéré d’effets graves pour les organes à la suite d’exposition répétées ou d’une 

exposition prolongée. 

H373 Risque présumé d’effets graves pour les organes à la suite d’exposition répétées ou d’une 

exposition prolongée. 

 

Risques pour l’environnement 

H400 Très toxique pour les organismes aquatiques. 

H402 Nocif pour les organismes aquatiques. 

H410 Très toxique pour les organismes aquatiques, entraîne des effets néfastes à long terme. 

H411 Toxique pour les organismes aquatiques, entraîne des effets néfastes à long terme. 

H412 Nocif pour les organismes aquatiques, entraîne des effets néfastes à long terme. 
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Produits 

Pour l’ensemble des problèmes 

Produits Etiqueté Mentions de dangers 1 

 Eau désionisée en : 

 pissette (paillasse) 

 flacon plastique (paillasse) 

 bidon (hotte) 

Water Sans danger 

Pour le Problème P1 (dans le panier blanc, sauf indication contraire) 

Produits Etiqueté Mentions de dangers 1 

Éthanol, 100 mL en pissette (paillasse) Ethanol H225, H319 

2-Acétonaphtone : 

 Env. 0.002 g en flacon de verre, référence CCM 

 0.500 g en pilulier de verre 

 

Standard A H302, H315, H319, H335, 

H411 
Reactant A 

2,4-Dinitrophénylhydrazine, contenant 33 % (en masse) 

d‘eau, 0.300 g en flacon en verre 
DNPH H228, H302 

Eau de javel, à 4.7 % en NaClO, 13.5 mL en bouteille en 

verre fumé 
Bleach H290, H314, H400 

Acétate d’éthyle, 15 mL en bouteille en verre fumé EtOAc H225, H319, H336 

Eluant pour CCM, hexane/acétate d’éthyle 4:1 (en 

volume), 5 mL en bouteille en verre fumé 
TLC eluent 

H225, H304, H315, H336, 

H4112 

Na2CO3, solution aqueuse à 5 %, 20 mL en bouteille en 

plastique 
5% Na2CO3 H319 

HCl, solution aqueuse à 20 %, 15 mL en bouteille en 

plastique 
20% HCl 

H290, H314, H319, H335 

et autres 

Pour le Problème P2 (panier vert, sauf indication contraire) 

Produits étiqueté Mentions de dangers 1 

Luminol, 8 mmol/L dans une solution aqueuse de NaOH 

0.4 mol/L, 50 mL en bouteille en plastique 

Luminol 

in NaOH 
H290, H315, H319 

Solution aqueuse de CuSO4 à 2.00 mmol/L, 25 mL en 

bouteille en plastique 
Cu Sans danger 

Solution aqueuse de H2O2 à 2.00 mol/L, 12 mL en petite 

bouteille en plastique 
H2O2 conc. H302, H315, H318 

Solution aqueuse de chlorhydrate de cystéine à 

0.100 mol/L, 12 mL en petite bouteille en plastique 
Cys conc. Sans danger 

Eau, 50 mL en bouteille en plastique Water Sans danger 

                                                           
1 Voir les mentions de dangers page 3. 
2 Mentions de dangers pour les hexanes. 
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Pour le Problème P3 (dans le panier gris, sauf indication contraire) 

Produits étiqueté Mentions de dangers 1 

Échantillon d’eau minérale, 400 mL en bouteille en 

plastique (paillasse) 
Sample Sans danger 

Solution aqueuse de NH4Cl à 3 mol/L et NH3 à 3 mol/L, 

15 mL en bouteille en plastique 
Buffer H302, H319, H314, H400 

NaCl, solide, 10 g en bouteille en plastique NaCl H319 

Noir d’Ériochrome T, indicateur coloré en bouteille en 

plastique 
EBT H319 

Bleu de Bromothymol, indicateur coloré en solution en 

bouteille en plastique 
BTB H302, H315, H319 

Solution étalon d’éthylènediaminetétraacétate de 

sodium à 5.965 × 10−3 mol/L, 200 mL en bouteille en 

plastique (paillasse) 
EDTA H302, H315, H319, H335 

Solution étalon de NaOH 0.2660 mol/L, 250 mL en 

bouteille en plastique (paillasse) 
NaOH H314 

Résine échangeuse de cations fortement acide, sous 

forme protonée H+, 50 mL de résine sous eau désionisée, 

en bouteille en plastique 
Catex H319 

 

 

 

Matériel 

Pour tous les problèmes (sur la partie haute de la paillasse, sauf indication contraire) 

Matériel commun Quantité 

Papier essuie-tout 1 boîte pour 2–4  

Poubelle à papier (paillasse, à proximité de l’évier) 1 pour 4 

Gants en nitrile (hotte) 1 boîte par laboratoire 

Matériel individuel  

Lunettes de protection 1 

Porte-pipettes (paillasse) 1 

Poire 1 

Berlin en verre, 100 mL, contenant : tige en verre, spatule 

en plastique, petite spatule métallique, pince, marqueur, 

crayon, règle 
1 de chaque 
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Pour le Problème P1 (dans le panier blanc, sauf indication contraire) 

Matériel commun Quantité 

Lampe UV (hotte) 1 pour 12 max 

Pompe à vide (tuyau à vide avec robinet, paillasse) 1 pour 2 

Matériel individuel Quantité 

Plaque d’agitation magnétique chauffante avec : 

 Sonde de température, 

 Cristallisoir d’eau avec trombone 

1 de chaque 

Statif (paillasse) avec : 

 Noix et petite pince 

 Noix et grosse pince 

1 de chaque 

Bouteille en plastique pour déchets organiques Organic 

Waste (paillasse) 
1 

Anneau métallique ouvert 1 

Ballon allongé, 50 mL, avec barreau magnétique 1 

Eprouvette graduée, 10 mL 1 

Réfrigérant 1 

Ampoule à décanter, 100 mL, avec bouchon 1 

Erlenmeyer non rodé, 50 mL 1 

Erlenmeyer non rodé, 25 mL 1 

Erlenmeyer rodé, 50 mL 1 

Entonnoir en verre 1 

Vase de Büchner, 100 mL 1 

Joint en caoutchouc 1 

Entonnoir à verre fritté, porosité S2 (étiquette blanche) 1 

Entonnoir à verre fritté, porosité S3 (étiquette orange) 1 

Berlin, 50 mL, couvert d’une boîte de Pétri 1 

Berlin, 150 mL 1 

Capillaires gradués pour CCM, 5 ml 3 

Sachet zippé contenant 5 bandelettes indicatrices de pH et 

une échelle de teinte 
1 

Sachet zippé contenant 2 plaques CCM 1 

Pipette Pasteur en verre 4 

Poire pour pipette Pasteur 1 

Flacon étiqueté BEL-1 B pour le produit de la réaction 

haloforme 
1 

Flacon étiqueté BEL-1 C pour le produit de la réaction du 

réactif de Brady 
1 

Pour le Problème P2 (dans le panier vert, sauf indication contraire) 

Matériel individuel Quantité 

Chronomètre 1 

Thermomètre digital et papier avec constante de calibration 1 
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Ballon jaugé, 50 mL 1 

Pipette jaugée, 5 mL (paillasse, sur le porte-pipette) 1 

Pipette graduée, 5 mL (paillasse, sur le porte-pipette) 3 

Pipette graduée, 1 mL (paillasse, sur le porte-pipette) 2 

Bouteille en plastique étiquetée H2O2 dil. pour stocker la 

solution diluée de H2O2, 50 mL 
1 

Bouteille en plastique étiquetée Cys dil. pour stocker la 

solution diluée de chlorhydrate de cystéine, 50 mL 
1 

Tube à essai en plastique noir, 15 mL 1 

Tube de centrifugation sans couvercle, 1,5 mL 1 

Berlin en plastique, 25 mL 1 

Erlenmeyer, 100 mL 1 

Pour le Problème P3 (dans le panier gris, sauf indication contraire) 

Matériel individuel Quantité 

Statif (paillasse) avec : 

 Feuille de papier blanc 

 Pince pour burette  

 Burette, 25 mL 

1 de chaque 

Pipette jaugée, 50 mL (paillasse, dans le porte-pipette) 1 

Pipette jaugée, 10 mL (paillasse, dans le porte-pipette) 1 

Entonnoir en verre 1 

Éprouvette graduée, 5 mL 1 

Ballon de titrage (à fond plat), 250 mL 2 

Erlenmeyer, 250 mL 1 

Entonnoir à verre fritté, porosité S1 (étiquette bleue) 1 

Berlin, 100 mL 2 

Berlin, 250 mL 1 

Pipette Pasteur en plastique fine, non graduée 2 

Pipette Pasteur en plastique à large ouverture, graduée 1 

Sachet zippé contenant 5 bandes de papier pH et une 

échelle de teinte 
1 

Sachet zippé contenant 5 bandelettes de papier absorbant 1 

Bouteille en plastique pour déchet Waste catex (paillasse) 1 
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Problème 

expérimental P1 

Question 1.1 1.2 rendement Tf Total 

Points 4 16 20 10 50 

14% du total Score      

Problème P1. Réaction haloforme à l’eau de Javel 

Les tests d’identification ont été développés comme moyen de reconnaissance des groupes 

fonctionnels présents dans des composes inconnus. Dans ce problème, vous allez étudier deux 

exemples de tests d’identification à une échelle préparatoire, en partant de la (2-naphtyl)éthanone 

(A, 2-acétonaphtone) : 

¶ La réaction haloforme consiste en la réaction des métylcétones avec une solution basique 

aqueuse hypohalogéneuse et produit un acide carboxylique (produit B) et un haloforme 

(trihalogénométhane). 

¶ La réaction entre le réactif de Brady (solution acide de 2,4-dinitrophénylhydrazine) et le 

groupe carbonyle d’un aldéhyde ou d’une cétone produit un précipité orange d’hydrazone 

(produit C). 

 

 

P1.1 Dessiner les structures des produits B et C. 

 

Produit B 

 

Produit C 

 

 

Notes : 

¶ L’évaluation sera basée sur les valeurs des Rf des composés A et B calculées à partir de la 

plaque de CCM n° 1 fournie et sur la qualité et la quantité des produits B et C synthétisés. 
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¶ La qualité de vos produits sera déterminée à partir de la CCM et de leurs points de fusion. 

¶ La quantité de la solution fournie de NaClO n’est pas suffisante pour convertir tout le réactif A en 

produit B. Vous récupérerez le réactif A restant par une extraction liquide-liquide à pH contrôlé 

et l’isolerez après la réaction avec le réactif de Brady sous la forme de l’hydrazone C. Votre 

évaluation est basée sur le rendement combiné des produits B et C. 

Protocole 

I. Réaction haloforme 

1. Mettre en route l’agitation et ajuster la vitesse à 540 tours par minute. Immerger la sonde de 

température presque au fond du bain et poser le fil électrique au niveau de la pince supérieure, 

régler la température à 80 °C. 

2. Introduire les 0.500 g de 2-acétophénone du flacon étiqueté Reactant A dans le ballon allongé 

de 50 mL contenant le barreau magnétique. Mesurer 3 mL d’éthanol (de la pissette de lavage) 

dans l’éprouvette graduée et l’utiliser pour transvaser quantitativement le Reactant A dans le 

ballon allongé en utilisant une pipette Pasteur en verre. 

3. Placer le ballon allongé dans le bain d’eau chaude.  Placer le réfrigérant (inutile de l’alimenter en 

eau) sur le ballon et le fixer sur la partie supérieure avec une pince de maintien, comme indiqué 

sur la figure 1. Laisser le composé A se dissoudre sous agitation. 

 

Figure 1. Montage pour le chauffage du mélange réactionnel dans un bain d’eau 

4. Quand la température du bain atteint 75 °C, ajouter doucement toute la solution de NaClO 

(Bleach) dans le mélange réactionnel par le haut du réfrigérant, en utilisant un petit entonnoir en 

verre. Chauffer le mélange réactionnel sous agitation magnétique pendant 60 minutes entre 75 

et 80 °C.  

5. Arrêter le chauffage. Desserrer légèrement la pince supérieure et placer le ballon réactionnel au-

dessus du bain d’eau froide. (Attention ! Toucher seulement les pinces, le ballon est chaud). 

Laisser le mélange réactionnel refroidir pendant 15 minutes. 

II. Traitement du milieu réactionnel 

1. Mettre l’ampoule à décanter dans l’anneau métallique et placer l’erlenmeyer de 50 mL sans col 

rodé en-dessous. En utilisant l’entonnoir en verre, verser le mélange réactionnel refroidi dans 
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l’ampoule à décanter. Enlever le barreau magnétique de l’entonnoir avec la pince métallique. 

Mesurer 5 mL d’acétate d’éthyle (EtOAc) et l’utiliser pour rincer le ballon réactionnel. Ajouter la 

solution de rinçage dans l’ampoule à décanter en utilisant une pipette Pasteur en verre. 

2. Réaliser l’extraction. Laisser décanter les deux phases. Collecter la phase aqueuse dans un 

erlenmeyer de 50 mL sans col rodé. En utilisant un petit entonnoir en verre, verser la phase 

organique par le dessus de l’ampoule dans un erlenmeyer de 25 mL. Garder les deux phases ! 

3. En utilisant un petit entonnoir, remettre la phase aqueuse présente dans l’erlenmeyer de 50 mL 

dans l’ampoule à décanter. Ajouter à nouveau 5 mL d’acétate d’éthyle et répéter l’opération 

(étape n° II.2). Réunir les phases organiques dans l’Erlenmeyer de 25 mL. Garder les deux 

phases ! 

4. Préparer votre plaque CCM. La vérifier avant de l’utiliser. Toute plaque endommagée non utilisée 

sera remplacée sans pénalité. Utiliser un crayon pour dessiner la ligne de base et noter les 

positions de dépôts des échantillons. Ecrire numéro 1 dans le cercle et votre code étudiant en 

haut de la plaque comme sur la Figure 2.  Dissoudre l’échantillon fourni de 2-acétonaphtone dans 

un petit pot en verre (Standard A) dans environ 2 mL d’éthanol (environ une pipette Pasteur en 

verre pleine). Marquer les trois positions A, O1 et O2. Déposer 1 µL (un dépôt avec le capillaire 

de 5 µL) du standard A et des phases organiques rassemblées de l’étape II.3 (O1). Vous 

ajouterez le dépôt O2 plus tard. 

 

Figure 2. Instructions pour la préparation de la plaque CCM. 

5. Extraire les phases organiques rassemblées avec deux fois 5 mL de la solution de Na2CO3 à 5 %. 

Collecter la phase aqueuse dans l’erlenmeyer de 50 mL sans col rodé contenant la phase 

aqueuse de la première extraction. 

6. Laver la phase organique dans l’ampoule avec 5 mL d’eau désionisée. Ajouter la phase aqueuse 

aux phases aqueuses des extractions précédentes. Verser la phase organique (O2) par le haut 

de l’ampoule dans l’erlenmeyer à col rodé de 50 mL. Déposer 1 µL de la solution O2 sur votre 

plaque CCM préparée à l’étape II.4 (Plaque 1). 

7. Effectuer la CCM. Prendre un berlin de 50 mL et le remplir avec environ 2 mL de l’éluant TLC 

eluent. Insérer la plaque de CCM, couvrir le bécher avec la boite de Pétri et laisser l’éluant migrer 

jusqu’à environ 0.5 cm du haut de la plaque. Avec la pince métallique, sortir la plaque CCM, 



 BEL-1 
INTERNATIONAL CHEMISTRY OLYMPIAD / SLOVAKIA & CZECH REPUBLIC, 2018 

PRACTICAL PROBLEMS, BELGIAN (FRENCH) VERSION    11 

 
 

dessiner la ligne de front et laisser la plaque sécher à l’air. Placer la plaque CCM sous la lampe 

UV dans la hotte. Avec un crayon, entourer les taches visibles et calculer les valeurs de Rf du 

réactif A et du produit B. Mettre votre plaque CCM dans un sachet en plastique.  

 

Note 1 : Le produit B peut faire une traînée sur la plaque de CCM. En conséquence, éviter de 

faire un dépôt trop important de l’échantillon. 

Note 2 : Dans certains cas, deux taches supplémentaires de produits secondaires de très faible 

intensité peuvent apparaître dans les phases organiques O1 et O2. Dans ce cas, calculer la 

valeur du Rf pour la(es) tâche(s) la(les) plus intense(s).   

Note 3 : Si la phase organique O2 contient toujours le réactif de départ A et le produit B, répéter 

l’extraction avec la solution de Na2CO3 et l’eau (étapes n° II.5 et II.6). Dans ce cas, refaire aussi 

une plaque CCM après l’extraction (Plaque 2), en déposant uniquement la référence A et la 

phase organique O2. Ecrire le numéro 2 dans un cercle et votre code étudiant sur le haut de 

cette plaque CCM. Utiliser un nouveau bain d’éluant pour la plaque CCM n° 2. 

 

P1.2 Répondre aux questions suivantes à propos de votre (vos) plaque(s). A partir de la plaque 1, 

calculer la valeur du Rf de la référence A et du produit B. Donner vos résultats arrondis à deux 

décimales. 

D’après votre analyse CCM, votre phase organique O2 contient : 
   OUI    NON 
Réactif de départ A   Ç Ç 
Produit B    Ç Ç 
 
D’après votre analyse CCM, votre phase organique finale O2 contient : 
   OUI    NON 
Réactif de départ A   Ç Ç 
Produit B    Ç Ç 
 

Calcul du Rf(A)  

 
Rf(A) =  
 

Calcul du Rf(B)  

 
Rf(B) =  
 

 

III. Réaction avec le réactif de Brady 

Attention : Utiliser des gants ! Le réactif de Brady tache la peau et toutes les surfaces. Laver toute 

tache immédiatement avec de l’éthanol. Changer vos gants si nécessaire. 

Préchauffer l’eau du bain à 80°C. Insérer le barreau magnétique dans l’erlenmeyer à col rodé de 

50 mL contenant la phase organique O2 de l’étape II.6 et ajouter 0.300 g de 

2,4-dinitrophénylhydrazine (DNPH). Dans une éprouvette graduée, mesurer 10 mL d’éthanol. En 

utilisant une pipette Pasteur en verre, rincer le flacon avec 5 × 2 mL d’éthanol pour transférer la 
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totalité de la DNPH dans l’erlenmeyer. Placer l’erlenmeyer dans le bain d’eau chaude, attacher le 

réfrigérant (comme sur la Figure 1 précédente) rincé au préalable à l’éthanol. Par le haut du 

réfrigérant, ajouter 3 mL de la solution d’HCl à 20 % en utilisant un entonnoir et agiter le milieu 

réactionnel à 80 °C pendant 2 minutes. De fins cristaux orange du produit C commencent à se 

former. Ensuite, éteindre le chauffage de la plaque chauffante. Relever le ballon réactionnel au-

dessus du bain d’eau. (Attention ! Ne toucher que les pinces, le flacon est chaud). Laisser le milieu 

réactionnel refroidir pendant 15 minutes et le placer ensuite dans un bain d’eau froide (préparé en 

versant de l’eau du robinet dans un berlin de 150 mL). 

IV. Isolation des produits 

1. Vérifier le pH des phases aqueuses rassemblées des étapes n° II.6. Acidifier le milieu 

prudemment avec une solution d’HCl à 20 %, mélanger le milieu avec la tige en verre (environ 

2 mL de la solution d’HCl sont nécessaires), pour atteindre un pH final de 2 (vérifier avec une 

bande de papier pH). Un précipité blanc de produit B se forme. 

2. Mettre en place le vase de Büchner (Figure 3) en utilisant un entonnoir à verre fritté de porosité 

S2 (avec l’étiquette blanche) et le fixer sur le statif de laboratoire avec une petite pince. Connecter 

le Büchner à la pompe à vide. Verser la suspension du produit B (étape n° IV.1) sur le verre fritté 

puis ouvrir la valve. Attention, prévenir l’assistant de laboratoire avant et après l’ouverture de la 

valve ! Laver le solide deux fois avec 6 mL d’eau désionisée, jusqu’à ce que le pH du filtrat 

atteigne environ 6. Laisser sécher sous le flux d’air pendant 5 minutes pour pré-sécher le produit. 

Détacher la pompe à vide. Utiliser la spatule pour transférer le produit blanc B dans un flacon 

étiqueté BEL-1 B non couvert et le laisser sur la paillasse afin qu’il sèche. Jeter le filtrat à l’évier 

et laver le Büchner. 

Remarque : Attention à ne pas rayer le verre fritté et souiller votre produit ! 

 
Figure 3. Montage pour la filtration sous vide. 

3. Mettre en place le vase de Büchner en utilisant un entonnoir à verre fritté de porosité S3 (avec 

l’étiquette orange) comme dans la partie IV.2. Verser la suspension du produit C (étape n° III) 

dans le verre fritté, attendre une minute et ensuite ouvrir la valve. Ne PAS mélanger ou écraser 

le solide avec une spatule pendant la filtration, car le solide risque de passer au travers du filtre. 

Laver le précipité trois fois avec 5 mL d’éthanol (15 mL au total) jusqu’à ce que le filtrat soit neutre. 

Laisser sécher le précipité à l’air pendant 5 minutes. Fermer la valve. Utiliser une spatule pour 

transférer le produit orange C dans le flacon étiqueté BEL-1 C et le laisser sur la paillasse afin 

qu’il sèche. Récupérer le filtrat dans la bouteille Organic Waste. 
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Remarque : Si le produit passe au travers du verre fritté, filtrer la suspension à nouveau. Si le 

produit continue à passer, appeler l’assistant de laboratoire. 

Votre assistant de laboratoire ramassera les objets suivants et signera votre feuille réponse. 

 

¶ Flacons en verre étiquetés BEL-1 B et BEL-1 C contenant vos produits. 

¶ Plaques CCM dans un sachet en plastique zippé étiqueté avec votre code étudiant. 
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Submitted items: 

Product B   Ç 

Product C   Ç 

TLC Plate 1   Ç 

TLC Plate 2 (optional)  Ç 

Signatures:     ___________________ __________________ 

       Student   Lab assistant 
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Problème 

expérimental P2 

Question 2.1 2.2 2.3 2.4 2.5 2.6 Total 

Points 30 30 7 3 4 6 80 

13% du total Score        

Problème P2. Une horloge chimique lumineuse 

Le luminol est une source de chimiluminescence bien connue. En présence d’un catalyseur redox 

adéquat, par exemple Cu2+, il peut réagir avec des agents oxydants – le plus souvent H2O2 – pour 

former des produits dans un état électronique excité. Ces produits excités se désexcitent en 

émettant une lumière bleue. 

 

 

Ce protocole peut être transformé pour donner une réaction dans laquelle la lumière apparaît après 

un temps d’induction. En ajoutant de la cystéine, Cu(II) est réduit en Cu(I) et forme un complexe 

Cu(I)-cystéine qui rend plus difficile l’oxydation du luminol. Cependant, cette inhibition est seulement 

temporaire. Un cycle de réactions, alimenté par H2O2, mène à l’oxydation progressive de la cystéine : 

 

Au bout d’un certain temps, toute la cystéine est consommée, Cu(I) est réoxydé en Cu(II) et son 

activité catalytique est restaurée. A ce moment, un flash de luminescence de couleur bleue apparaît. 

Le temps nécessaire pour que ce flash apparaisse peut être utilisé pour étudier la vitesse d’oxydation 

de la cystéine catalysée par Cu. 

Protocole 

 

Attention : Toujours garder vos solutions et pipettes éloignées de la plaque chauffante ! 

 

Des changements de température modérés ne posent pas de problèmes, car vos résultats seront 

évalués selon la température réelle que vous reporterez. Vous ne perdrez pas de points si vos 

mesures sont faites à des températures différentes. Cependant, vous devez éviter des variations de 

température excessives, c’est-à-dire ne pas placer vos solutions et pipettes près d’une plaque 

chauffante. 
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Note : Reporter toutes les valeurs avec le nombre de chiffres significatifs ou de décimales 

demandés. Des arrondis excessifs peuvent rendre impossible la distinction entre une bonne et une 

mauvaise réponse. 

Structure générale de la manipulation 

Dans la partie I, vous diluerez les deux solutions mères concentrées fournies. Dans la partie II, vous 

mesurerez les temps de réaction pour deux « set » de concentrations, comme définis dans le tableau 

ci-dessous :  

 Volume à introduire 

dans le tube à essai noir  

Dans le tube de 

centrifugation 

Eau Luminol dans NaOH Cys dil. Cu H2O2 dil. 

Set conc. #1 3.00 mL 2.50 mL 3.30 mL 0.50 mL 0.70 mL 

Set conc. #2 3.30 mL 2.50 mL 3.30 mL 0.50 mL 0.40 mL 

Avant de commencer à mesurer les données qui serviront à vous évaluer, il est recommandé de 

faire un essai pour vous familiariser avec le protocole. 

Etant donné que la vitesse de réaction dépend de la température, vous devez mesurer la 

température réelle pour toutes vos manipulations. La température dans le milieu réactionnel doit être 

mesurée IMMEDIATEMENT APRES avoir mesuré le temps de réaction, soit le temps nécessaire à 

l’apparition du flash bleu. 

Pour le traitement des données expérimentales, chaque température mesurée à l’aide du 

thermomètre doit être corrigée en additionnant la constante de calibration du thermomètre. Cette 

constante est affichée sur un papier dans le panier du Problème 2. 

Ensuite, chaque temps de réaction t(x °C) mesuré à x °C (température corrigée) doit être converti 

pour indiquer le temps de réaction qui serait observé à 25 °C. Cette normalisation pour obtenir le 

temps de réaction à 25 °C est une simple multiplication de t(x °C) avec un coefficient de 

normalisation nx→25 : 

 t25 °C = nx→25 tx °C 

Les valeurs de coefficients de normalisation nx→25 correspondant à différentes températures sont 

reprises dans le Tableau P2 à la fin de ce problème.  

I. Dilution des solutions mères concentrées 

Des solutions concentrées de H2O2 (2.00 mol/L) et cystéine (0.100 mol/L) sont fournies et étiquetées 

H2O2 conc. et Cys conc. Grâce à la pipette jaugée de 5 mL, le ballon jaugé de 50 mL et de l’eau 

désionisée, diluer 5.00 mL de chaque solution séparément jusqu’à obtenir 50.00 mL de chaque 

solution diluée. Les stocker dans les flacons étiquetés H2O2 dil. et Cys dil. 

Pour mesurer les volumes de solution dans les étapes suivantes, assigner une pipette graduée à 

chaque solution. Les pipettes graduées de 5 mL sont pour Luminol in NaOH, Cys dil., et Water. 

La pipette graduée de 1 mL est pour Cu (2.00 mmol/L) et H2O2 dil. 
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II. Protocole pour la réaction d’horloge chimique  

Note : Lire attentivement la section II en entier avant de commencer à manipuler. 

1. Placer le tube à essai noir dans l’erlenmeyer, qui servira de support. En utilisant les pipettes 

correspondantes, remplir le tube à essai avec les volumes indiqués des solutions suivantes : 

Water, Luminol in NaOH et Cys dil. 

2. Placer le petit tube de centrifugation dans le petit berlin en plastique et remplir le petit tube avec 

les volumes indiqués des solutions suivantes : Cu et H2O2 dil. 

3. Sans attendre, insérer le petit tube de centrifugation dans le tube à essai noir – délicatement, 

en faisant attention de ne pas mélanger les deux solutions ! 

4. Fermer le tube à essai noir avec son bouchon à vis. Assurez-vous que le tube est bien fermé, car 

vous allez devoir le secouer. Attention : ne pas serrer au-delà de la butée, ou le tube commencera 

à fuir. Si cela arrive, demandez un tube à essai de remplacement (la règle de pénalité s’applique). 

5. Prendre le chronomètre en main, en mode chronométrage. A l’instant où vous commencez à 

secouer le tube à essai, démarrer le chronomètre. Agiter vigoureusement pendant les 10 

premières secondes, pour que les deux solutions se mélangent parfaitement. Il est très important 

de secouer le tube 10 secondes, pas moins. 

6. Replacer le tube à essai dans l’erlenmeyer, dévisser le couvercle et regarder attentivement la 

solution à l’intérieur. Il peut être utile de protéger le tube à essai de la lumière du jour avec votre 

main. Au bout d’un moment, vous verrez un flash de lumière bleue se répandre dans l’ensemble 

de la solution. A ce moment, arrêter le chronomètre. 

7. Immédiatement après, insérer la sonde en métal du thermomètre digital dans le tube à essai noir. 

Attendre que la mesure se stabilise (typiquement entre 10 à 30 secondes) et noter le temps de 

réaction et la température du milieu réactionnel. 

8. En utilisant la pince, retirer le petit tube de centrifugation du tube à essai noir. Après chaque 

expérience, vider et nettoyer les deux tubes et les sécher avec du papier essuie-tout. 

Données mesurées et traitement des données 

P2.1 Dans le tableau ci-dessous, noter vos résultats expérimentaux pour le « set » de 

concentration #1. Ajouter la constante de calibration du thermomètre à la température 

mesurée. Regarder la valeur du coefficient de normalisation nx→25 dans le Tableau P2 pour 

chaque température et calculer le temps de réaction normalisé à 25 °C. Dans le cas 

improbable où la température que vous avez mesurée ne figure pas dans le Tableau P2, 

demander la valeur de nx→25 à votre assistant de laboratoire. 

Note : Comme pour un titrage, la tolérance pour les valeurs est ± 0.1 mL ; celle pour les valeurs 

correctes des temps normalisés pour le « set » de concentrations #1 est ± 2.3 s. 

(Répéter l’expérience autant de fois que vous le considérez nécessaire, il n’est pas obligatoire de 

remplir toutes les lignes du tableau ci-dessous. Seule la valeur retenue sera évaluée.) 
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Manipulation 

n° 

Temps de 
réaction [s] 

1 décimale  

Température 
affichée [°C] 

1 décimale  

Température 
corrigée 

Temps de réaction 

normalisé à 

25 °C [s] 

3 chiffres 
significatifs 

Set 
conc. 

#1 

1     

2     

3     

Valeur retenue pour le temps de réaction normalisé pour le 
« set » de concentrations #1 

 

 

P2.2 Dans le tableau ci-dessous, noter vos résultats expérimentaux, les températures corrigées et 

calculer les temps de réaction normalisés à 25 °C pour le « set » de concentrations #2. 

Note : Comme pour un titrage, la tolérance pour les valeurs est ± 0.1 mL ; celle pour les valeurs 

correctes des temps normalisés pour le « set » de concentration #2 est ± 3.0 s. 

(Répéter l’expérience autant de fois que vous le considérez nécessaire, il n’est pas obligatoire de 

remplir toutes les lignes du tableau ci-dessous. Seule la valeur retenue sera évaluée.) 

 
Manipulation 

n° 

Temps de 
réaction [s] 

1 décimale  

Température 
affichée [°C] 

1 décimale  

Température 
corrigée 

1 décimale 

Temps de réaction 

normalisé à 

25 °C [s] 

3 chiffres 
significatifs 

Set 
conc. 

#2 

1     

2     

3     

Valeur retenue pour le temps de réaction normalisé pour le 
« set » de concentrations #2  

P2.3 Sur base du protocole et des concentrations des solutions stock (spécifiées dans la liste des 

produits chimiques et dans la Partie I. du Protocole), calculer les concentrations initiales en 

cystéine, cuivre et H2O2 dans les deux « sets » de concentrations. 

Exprimer les temps de réaction retenus (t1 et t2) de P2.1 et P2.2 en minutes et calculer les 

vitesses de réaction correspondantes (v1 et v2), exprimées comme vitesses de 

consommation de la concentration en cystéine, en mmol/(L∙min). Vous pouvez supposer que 

la vitesse de consommation de la cystéine durant la réaction est constante. 
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Si vous ne trouvez pas de réponse, utilisez les valeurs de 11.50 (set conc. #1) et/ou 5.500 

(set conc. #2) pour les calculs suivants. 

 

Concentrations initiales 

[mmol dm−3] 

3 chiffres significatifs 

Temps de 

réaction 

retenu 

[min] 

4 chiffres 

significatifs 

Vitesse de 

réaction 

[mmol/(L∙min)] 

4 chiffres 

significatifs  Cystéine 
Cuivre 

[Cu] 
H2O2 

Set conc. #1 

  

   

Set conc. #2    

 

P2.4 En supposant que l’équation de vitesse peut être exprimée comme 

 v = k H2O2
p 

utiliser vos données expérimentales pour calculer l’ordre partiel de réaction p par rapport à 

H2O2. Ecrire votre réponse avec deux décimales et montrer vos calculs. 

Réponse :   p =  

Calculs : 

 

 

 

 

 

 

Une expression de la loi de vitesse pour la consommation de cystéine plus proche de la 

réalité est plus compliquée et prend la forme suivante : 

 v =  kρH2O2 Cu + k2Cu 

P2.5 A l’aide des données de P2.3, utiliser une relation linéaire entre v et [H2O2] pour trouver la 

pente et l’ordonnée à l’origine. Ecrire les deux réponses avec 4 chiffres significatifs. Si vous 

ne trouvez pas de réponse, utilisez la valeur de 11.50 pour a et b pour les calculs suivants. 

Réponses (ne pas inclure les calculs, mais inclure les unités) : 

  v = aH2O2 + b  a =    b =   
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P2.6 Utiliser les valeurs numériques de P2.5 pour évaluer les constantes de vitesse k1 et k2. Ecrire 

leur valeur avec 3 chiffres significatifs. 

Réponses (avec les unités) : 

k1 =      k2 =  

Calculs : 
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Tableau P2. Coefficients de normalisation nx→25 pour convertir les temps de réaction mesurés à diverses 

températures en temps pour des réactions à 25.0 °C. 
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Problème 

pratique 3 

13% du total 

Question 3.1 3.2 3.3 3.4 3.5  

Points 3 20 2 2 16  

Score       

Question 3.6 3.7 3.8 3.9 3.10 Total 

Points 4 20 2 4 2 75 

Score       

 

Problème P3. Identification d’une eau minérale 

Beaucoup de sources d’eau minérale et de sources thermales sont répertoriées en Slovaquie. Des 

eaux minérales avec une composition équilibrée et un taux de dioxyde de carbone naturel ou modifié 

sont vendues pour la consommation quotidienne. Ces eaux ne contiennent pas de nitrites, nitrates, 

phosphates, fluorures ni de sulfures et sont également exemptes de fer et de manganèse. 

La concentration massique des ions les plus importants sont rapportés sur l’emballage. 

Votre tâche est d’identifier la marque (à partir du Tableau P3.1) de votre échantillon d’eau minérale. 

Note : le CO2 a été enlevé de l’échantillon. 

 

Tableau P3.1. Concentrations massiques des ions dans une sélection d’eaux minérales slovaques. (Comme 
rapporté par le fournisseur.) 

N° Marque 
Concentration massique de l’ion, mg/L 

Ca2+ Mg2+ Na+ K+ Cl− SO4
2− HCO3

− 

 

  

1 Kl§ġtorn§290 74 71 16 15 89 1 341

2 Budiġsk§200 50 445 50 25 433 1 535

3 Baldovsk§378 94 90 0 78 215 1 557

4 Santovka 215 67 380 45 177 250 1 462

5 Slatina 100 45 166 40 104 168   653

6 Fatra 45 48 550 16 36 111 1 693

7 ōubovnianka152 173 174 5 10 20 1 739

8 Gemerka 376 115 85 0 30 257 1 532

9 Salvator 473 161 214 30 116 124 2 585

10 Brusnianka 305 101 187 35 59 774   884

11 Maxia 436 136 107 18 37 379 1 715
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Notes : 

¶ Utiliser les notations de l’énoncé dans vos calculs. 

¶ Vous disposez d’une résine échangeuse de cations, sous sa forme protonée H+, sous eau 

(Catex). Utiliser une pipette Pasteur en plastique à large ouverture pour la transférer. Vous 

pouvez ajouter plus d’eau désionisée à la résine si nécessaire (elle ne doit pas être à sec). 

¶ Concentrations des solutions étalon : 

c(NaOH) = 0.2660 mol/L   c(EDTA) = 5.965 × 10−3 mol/L 

Protocole 

1.a Prélever 5.00 mL de la résine dans une éprouvette graduée (volume 

V1). Ensuite, en utilisant de l’eau désionisée, transférer la résine 

quantitativement dans un ballon pour titrage. Ajouter une quantité 

appropriée d’eau désionisée pour que la suspension puisse bien être 

agitée et que la couleur de la suspension au-dessus de la résine 

puisse être observée. 

1.b Ajouter 3 à 4 gouttes de l’indicateur coloré bleu de bromothymol 

(BTB) et environ 1 g (une demi-cuillère) de NaCl solide. Après 

dissolution du NaCl, titrer toute la suspension avec la solution étalon 

d’hydroxyde de sodium (volume V2), du jaune au bleu. A l’approche 

du point équivalent, titrer lentement et bien mélanger pour que 

l’analyte dans la structure de la résine puisse diffuser dans la solution. 

Répéter l’expérience autant de fois que nécessaire. 

1.c Après le titrage, laisser décanter la suspension. Evacuer le surnageant du ballon de titrage et 

transférer le reste de la suspension dans le flacon Waste catex. 

P3.1 Ecrire toutes les réactions chimiques qui se produisent à l’étape 1. Utiliser R–H comme formule 

pour la résine dans sa forme H+ et HInd pour l’indicateur coloré. 

 

 

  

← niveau de 
Catex (5.00 cm3) 
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P3.2 Donner les valeurs expérimentales et la valeur retenue à l’étape 1 dans le tableau.  
 

  (Il n’est pas nécessaire de remplir toutes les lignes.) 

N° de 

l’analyse  

Volume de résine 

V1 [mL] 

Volume de NaOH 

ajouté 

V2 [mL] 

1 

5.00 

 

2  

3  

Valeur retenue V2 

4 chiffres significatifs 
 

 

P3.3 Sur base de la valeur retenue de V2, calculer la capacité volumique d’échange ionique Qv(H+) 
en mmol/mL. 

Calculs : 

 

 

 

 

 

Si vous ne trouvez pas de valeur pour Qv(H+), utilisez 1.40 mmol/mL pour les calculs suivants. 

 

2.a A l’aide d’une éprouvette graduée, prélever 5.00 mL de la résine sous eau (volume V3). 

Transférer la résine quantitativement dans le berlin de 250 mL. A l’aide d’une pipette jaugée, 

ajouter 50.00 mL de votre échantillon (volume V4). Remuer le mélange de temps en temps 

pendant environ 5 minutes. Utiliser l’erlenmeyer comme support pour l’entonnoir à verre fritté 

(porosité S1). Ensuite, filtrer la résine et la laver avec de l’eau désionisée jusqu’à pH neutre 

(vérifier avec du papier pH). Evacuer le filtrat. 

2.b Avec de l’eau désionisée, transférer la résine quantitativement de l’entonnoir dans le ballon de 

titrage. 

2.c Ajouter 3 à 4 gouttes de l’indicateur coloré bleu de bromothymol et environ 1 g (une demi-cuillère) 

de NaCl solide et titrer la suspension avec la solution étalon d’hydroxyde de sodium (volume V5) 

du jaune au bleu. Répéter l’expérience autant de fois que nécessaire. 

2.d Après le titrage, laisser décanter la suspension. Evacuer le surnageant du ballon de titrage et 

transférer le reste de la suspension dans le flacon Waste catex. 
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P3.4 Ecrire les équations des réactions d’échange ionique. Abréger les ions monovalents et 

divalents M+ et M2+, respectivement. 

 

 

P3.5 Ecrire dans le tableau les valeurs expérimentales et la valeur retenue obtenues à l’étape 2.  

  (Il n’est pas nécessaire de remplir toutes les lignes.) 

N° de 
l’analyse 

Volume de 
résine  

V3 [mL] 

Volume 
d’échantillon 

V4 [mL] 

Volume de NaOH 
ajouté 

V5 [mL] 

1 

5.00 50.00 

 

2  

3  

Valeur retenue V5 

4 chiffres significatifs 
 

 

P3.6 Grâce à la valeur retenue V5, calculer la concentration molaire équivalente totale en cations 
(la concentration molaire M+) dans l’eau minérale, notée c*(M+), en mmol/L. Considérer que 
tous les ions présents dans la solution sont des ions M+. Ecrire tous vos calculs de la 
concentration molaire équivalente totale en cations.  

Calculs : 

 

Si vous ne trouvez pas la valeur de c*(M+), utilisez 35.00 mmol/L pour la suite de la 

procédure. 
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Lors de la prochaine étape, vous allez effectuer une analyse complexométrique pour déterminer la 

concentration totale en ions Ca2+ et Mg2+ (notée M2+ dans la suite du protocole).  

3.  Pipeter 10.00 mL (V6) d’échantillon et les introduire dans le ballon de titrage. Ajouter environ 

25 mL d’eau désionisée. Ajuster le pH en ajoutant 3 mL de solution tampon. Ajouter une pointe 

de spatule de Noir d’Eriochrome T (EBT) et titrer à l’aide de la solution étalon d’EDTA. Au terme 

du titrage, la coloration passe du rouge foncé au bleu. Noter le volume d’EDTA au point équivalent 

(V7). 

P3.7 Ecrire les valeurs expérimentales et la valeur retenue obtenue à l’étape 3 dans le tableau.  

(Il n’est pas nécessaire de remplir toutes les lignes.) 

N° 

d’analyse 

Volume d’échantillon 

V6 [mL] 

Volume d’EDTA ajouté 

V7 [mL] 

1 

10.00 

 

2  

3  

Valeur retenue V7 

4 chiffres significatifs 
 

 

P3.8 A l’aide la valeur retenue V7, calculez la concentration molaire en cations M2+, notée c(M2+), 
dans l’eau minérale, en mmol/L. 

Calculs : 

 

Si vous ne trouvez pas la valeur de c(M2+), utilisez 15.00 mmol/L pour la suite de la résolution 

du problème. 

 
4. Utiliser le Tableau P3.2 dans la procédure d’identification suivante. 

 
P3.9 Dans le tableau P3.2, écrire les valeurs expérimentales obtenues aux points P3.6 et P3.8. 

Comparer ces valeurs aux valeurs c(M2+) et c*(M+) affichées dans le tableau. Si une valeur 

correspond avec ± 10 % de précision, cocher (V) la/les case(s) qui correspond(ent) au(x) 

paramètre(s) c(M2+) et c*(M+).  
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Tableau P3.2  

Eau minérale Données du fournisseur 
Correspondance avec 

l’expérience 

N° Marque 

c(M2+) 

[mmol/L] 

c(M+) 

[mmol/L] 

Concentration 

équivalente 

totale en 

cations c*(M+)  

[mmol/L] 

Correspon-

dance avec 

c(M2+) 

Correspon-

dance avec 

c*(M+) 

Vos valeurs 

expérimentales 
     

1 Kláštorná 10.30 3.50 24.1   

2 Budišská 7.06 20.63 34.7   

3 Baldovská 13.32 3.91 30.5   

4 Santovka 8.13 17.67 33.9   

5 Slatina 4.35 8.25 16.9   

6 Fatra 3.11 24.32 30.5   

7 Ľubovnianka 10.92 7.70 29.5   

8 Gemerka 14.13 3.70 32.0   

9 Salvator 18.46 10.07 47.0   

10 Brusnianka 11.79 9.03 32.6   

11 Maxia 16.50 5.11 38.1   
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P3.10 Sur base de vos résultats, déterminer la/les marque(s) possible(s) pour l’eau minérale de 

votre échantillon. Cocher (V) la/les case(s) à côté du/des numéro(s) de référence de l’eau 

minérale ou des eaux minérales correspondante(s). 

N°  Marque N°  Marque 

 

  

1 Kl§ġtorn§ 7 ōubovnianka

2 Budiġsk§ 8 Gemerka

3 Baldovsk§ 9 Salvator

4 Santovka 10 Brusnianka

5 Slatina 11 Maxia

6 Fatra 12 other
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Produits chimiques et équipements remplacés 

Objet ou incident Pénalité 

Signature 

Etudiant 
Assistant de 

labo 
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