T.P. C2 : Caractérisations par chromatographie suicouche mince C.C.M.

Objectif : Extraire et analyser les colorants d’'un sirop gaiC.M. Analyser une substance par C.C.M.

|.- Chromatographie des colorants d’un sirop

1) Extraction des colorants

Afin de pouvoir identifier les colorants présenéms un sirop de menthe, il faut les extraire dopstar le sucre
perturbe la future chromatographie.

N’ayant pu obtenir de la laine écrue sur Dakar snatiliserons des poils du chien de Mme Talon atd#ament
lavés dans un bain de solution d’ammoniac.

E.1.: Dans un bécher de 150 mL, introduire unéeade poils puis environ 20 mL de sirop de merghenfin
5 mL de vinaigre blanc.

E.2. : Porter le mélangeébullition douce pendant 10 minutes tout en agitant régulierement.

Q.3.: L'espece contenue dans le vinaigre estd@aéthanoique. Donner sa formule semi-développese @ile
le couple acide / base auquel il participe. Eddardemi-équation associée. HO L

Q.4.: On donne la formule topologique trés sinpdifde la kératine, protéine \NH
présente dans la laine : 2

(L désigne un motif trés long)

Quelles sont les deux groupes caractéristiquegmigdgans cette molécule. O

Q.5. : Donner les formes que prend cette moléaulmiéeu tres acide puis en milieu tres basique.

E.6. : Al'aide d’'un agitateur en verre, retires [@ils et les rincer abondamment a I'eau. Quetatais-on ?
Q.7.: Sachant que les colorants a extraire saoh@ues, justifier I'observation précédente.

E.8. : Introduire les poils dans un bécher conte&mL de solution d’'ammoniac et porter a ébuwllitdouce
pendant 10 minutes. Que constate-t-on ?

Q.9. : Sachant que la solution d’ammoniac est basigistifier 'observation précédente.

E.10. : Retirer les poils, les essorer et poursuiebullition afin de concentrer la solution.

2) Identification des colorants

Pour caractériser les colorants du sirop, on va desiparer a des colorants'
alimentaires disponibles facilement dans le commerte colorant jaune ou
tartrazine (E 102) et le colorant bleu patenté (13

E.11. : Remplir le fond de la petite cuve a chramgedphie avec de l'eau salée, sur
une hauteur égale a 0,5 cm. La refermer et nelpldéplacer.

E.12. : Prendre une languette de papier Whattmandighensions 3 cm x 8 cm, sur
laquelle on tracera un trait horizontal au craygrapgier a un peu plus de 1 cm du bas
(appeléigne de dépd}. Faire sur ce trait trois croix régulierementasges. En haut /I
de la languette, noter au crayon ce a quoi correpat chacune des futures taches,
soit de gauche a droite : colorant vert du siropSpicolorant bleu ou B, coloranEZ
jaune ou J. 7
E.13. : Faire sur chacune des croix, de gaucheitedun dépot de colorant vert, Hepier
colorant bleu, et de colorant jaune, prélevésidel'ae cure-dents a pointe aplafigattman
(éventuellement réitérer I'application de chaqupddéfin de concentrer le produit
maissans élargir la tache : 2 a 3 mm de diamétre au mawum).

E.14. : Placer délicatement la languette dans V& en scotchant le haut sur une boite de Pétnplague de
chromatographie ne doit pas étre pliée et son mxedoit plonger dans I'éluan®n ne déplacera plus la
cuve (en particulier, on prendra garde a ne pas lui dodes coups de coude, efasqu'a la fin de I'élution.
Q.15. : Qu'observe-t-on au cours de I'élution?
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E.16.: Quand I'éluant arrive a proximité (0,5 cm) lthut du papier, retirer le papier de la cuve agemau
crayon la position du front de I'éluant, ainsi ge#es des différentes taches en les entourant.

2) Exploitation du chromatogramme

S.17.: Coller le chromatogramme (ou insérer urag@lsur le compte-rendu. Front de
g ( ® p v B J | réluant

Q.18. : Soit B et h, la hauteur, mesurée a partir de la ligne de dépdiguelle |
se trouve l'espéce chimique colorant bleu ou colorgaune sur le
chromatogramme final, ekiuntla hauteur, mesurée aussi a partir de la ligne déeiant
dépdt, a laquelle correspond le front de I'éluantefau ou est arrivé I'éluant
lorsqu’on a sorti la bande de papier de la cuvejeNces valeurs.
Q.19. : Faire de méme pour les taches du coloemt@n notera het ). Que O
peut-on dire dehet de h pour le colorant vert par rapport aux deux coltsan h,
bleu et jaune ? Conclusion ? 0
C.20.: On appellera ;Re rapport frontal : Déterminer les 1
rapports frontaux de chaque colorant. e
Q.21.: Comment appliquer le principe de la chromphie a l'identification
d'espéces chimiques ?
C.22. : Nous venons de voir que si I'on déposegonite d'un mélange liquide de différentes espeélsiesiques
sur du papier filtre ou Whattmaphase stationnaire ou fixg et que I'on trempe ce papier dans un fond de
solvant appelé éluant (phase mobilg, alors la phase mobilemigre dans la phase fixepar capillarité en
entrainant les différentes especes du mélangeetiee@ des vitesses différentes pour chacunesd’ell

- les especes chimiques plus solubles dans le@taonnaire migrant le plus

- les especes chimiques plus solubles dans la& pgixasmigrant le moins
On peut ainsi analyser les différentes especesrd@&me mélange et les identifier par comparaisoncéatre,
on ne peut pas les récupérer. Il faut pour celsertila chromatographie sur colonne.
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Il.- Identification des especes chimigues dans I'hle essentielle d’écorce d’agrume par C.C.M.

1) Elution

E.14. : Sentir I'huile essentielle préecédemmentigsiisée. Que vous rappelle cette odeur ?

E.15. : Préparer la plaque de chromatographieuiei plaque d’aluminium recouverte de gel de siB@@,) :
sans toucher a la surface blanche, tracer unatrhi® cm du bord inférieur appeigne de dépot Sur celui-ci,
tracer 4 croix correspondant chacune a 4 déepgt€; Eet O :

L : solution de limonéne dans le cyclohexane

C : solution de citral dans le cyclohexane

E : huile essentielle extraite

O : arbme commercial d’orange

Déposer les échantillons sur la plaque de CCM waeani de la ligne de dépoét sur les croix a l'aidendture-
dent dont on aura aplati la pointe dépdts doivent étre fins : pas
plus de 2-3 mm de diamétre !). Il est nécessaire de repasser Ui€ 2
fois sur une méme croix afin de concentrer les @ pourra veérifier
leur présence a la lampe a URgaliser soigneusement cette partie.
E.16.: Pendant que I'un des membres du bindmeapedes dépots, Adsorbant
lautre va préparer la cuve a chromatographie gua séalisée avec
I'éluant : mélange acétone/cyclohexane : 10/90p@dpen volumes).
E.17.: Verser I'éluant dans la cuve sous la hetreune hauteur de 0,5
cm et la couvrir avec une boite de Petri (pourrsatia cuve en vapeur
d’éluant ). Au bout d’une dizaine de minutes laeesgt préte.

E.18. : Réaliser I'élution de la plaque jusqu’agoe I'éluant arrive a 0,5
cm du bord supérieur de la plaque. Sortir ensaifgdque a I'aide sans toucher la surface reccardersilice et
marquer le front de I'éluant au crayon a papiech®éla plaque au seche-cheveux
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2) Révélation du chromatogramme

Les especes chimiques en présences sont ici iesalak faut utiliser une méthode pour révélerthshes : la
lampe U.V. est ici toute indiquée car les especésegntes absorbent une partie de cette lumiemgparaissent
sous forme de taches sombres.

E.19. : Révéler la plaque sous la lampe a U.Vn&iwer les taches obtenusms< deux longueurs d’onde
E.20. : On utilise aussi une révélation chimiqueptangeant la plaque tenue par une pince en bais ba
bécher contenant une solution de permanganatetdsspam ou une cuve contenant du diiode.

S.20. : Coller les chromatogrammes obtenus.

Q.21. : Calculer les rapports frontaux des diffézsriaches.

Q.22. : Interpréter le chromatogramme obtenu.
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