TP CHIMIE NIVEAU TS :
SPECTROPHOMETRIE

OBJECTIFS DU TP :

- Savoir utiliser, a une longueur d'onde donnée, la relation entre la concentration d'une espéce
colorée en solution et I'absorbance.

- A partir de mesures expérimentales et du tableau descriptif de I'évolution du systéme,
représenter, en fonction du temps, la variation des quantités de matiere ou des concentrations
d'un réactif ou d'un produit et de I'avancement de réaction.

- Ecrire I'équation de la réaction associée a une transformation d'oxydoréduction et identifier
dans cette équation les deux couples mis en jeu.

- Déterminer le temps de demi-réaction a I'aide de données expérimentales ou en exploitant des
résultats expérimentaux.

COMPETENCES MISES EN JEU :
- Comprendre et utiliser un nouvel appareil : le spectrophotométre
- Comprendre le phénomene physique permettant de suivre cinétiquement une transformation.
- Réinvestir ses savoirs et savoir-faire
O pour élaborer un protocole expérimental
0 pour exploiter les résultats
0 pour répondre a des problemes

TEMPS DISPONIBLE : 2H

DOCUMENTS A DISPOSITION
- Enonce du TP
- fiche sécurité diiode

DEROULEMENT DE LA SEANCE
- Groupe de 18 étudiants -9 a 10 paillasses — salle de travaux pratiques - (Laboratoires)

- L’étudiant posséde une feuille dite de recherche qui va lui permettre de préparer ultérieurement son
compte rendu. Séparée en deux colonnes par exemple la colonne de droite est réservée au professeur
pour des indications, des validations ou pas d’hypothéses et des indices supplémentaires selon
I’avancée des groupes.

V. Mas / RNChimie TP Spectrophotométrie - Page 1



ENONCE

Introduction :

Vous disposez d’un appareil appelé spectrophotometre et de cuves spécifiques permettant de mesurer
I’'absorbance notée A d’une solution. A votre niveau, I'absorbance est la capacité d’une solution a
absorber les rayonnements a différentes longueurs d’onde.

Partie1:
L'absorbance A d’une solution colorée diluée homogéne, isotrope, non turbide...) est en relation
simple avec la concentration effective ¢ de I'espéce chimique qui colore la solution: la relation entre A
et c est modélisée par la loi de Beer-Lambert.
Vous disposez du spectrophotomeétre, d’une solution mére de diiode So de concentration molaire
Co=4,0x 10" mol.L™ et de toute la verrerie nécessaire pour réaliser des dilutions.

Probléme :
Comment pourriez-vous vérifier la loi de Beer-Lambert qui a pour expression :

A (), 7, solvant) = Kxca partir de mesures expérimentales ?

Remarqgue : c est la concentration effective de I'espéce en solution en mol.L™, K est une constante homogene exprimée
en Lxmol™ (dépendant de la nature de I'espéce en solution, de la longueur d’onde et de la longueur de la cuve).

Informations

1- Principe du spectrophotomeétre

Globalement, un spectrophotométre est constitué de la réunion de 3 parties distinctes : la
source lumineuse, le systéme dispersif (monochromateur) et le détecteur.

—» ‘ Monochromateur —_— —_—

Cuve contenant
la solution

0 A lintérieur de celui-ci, non accessible, une source S éclaire un réseau qui disperse la
lumiere. Une fente F isole un faisceau pseudo-monochromatique. On peut positionner le
réseau (voir réglages a effectuer sur le spectrophotomeétre) de telle maniere a ne
sélectionner qu’une seule longueur d’onde A.

0 Une ouverture accessible coulissante permet d’introduire (mettre uniquement les doigts sur
les deux cotés striés de la cuve) une cuve transparente et de dimension spécifique sur le
trajet du faisceau. Celui-ci va donc traverser la solution que I’'on va introduire a l'intérieur.

0 Un détecteur placé apres la cuve (généralement une photodiode) permet de comparer les
intensités lumineuses du faisceau avant et aprés le passage dans la solution.

0 Le spectrophotometre affiche alors aprées calcul 'absorbance notée A de la solution, aprés
passage d’un blanc...

O Si vous gardez la méme cuve, veillez a bien les rincer et a effectuer vos manipulations de la
solution la moins concentrée vers la solution la plus concentrée.
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- Lalongueur d'onde de travail choisie et appropriée a I'espece colorée en solution sera égale a

2- Réglage du spectrophotométre

: A =480 nm.
- Pour une solution de référence (ou "blanc") (eau distillée) : fixer A=0.

1) Mettre sous tension, laisser dérouler le test ; « ABS » s’inscrit. Dans le cas contraire,
déroulez le menu a I'aide du bouton fonction :

2) Appuyer sur le bouton « O » : une longueur d’onde s’affiche. Pour la modifier :

Sélectionner le 1* chiffre en appuyant sur le 2°™ bouton ; il clignote ;

Le modifier avec le 3™ bouton

Sélectionner le 2°™ chiffre en appuyant sur le 1°" bouton ; il clignote ;

Le modifier avec le 3*™ bouton

Sélectionner le 3™ chiffre en appuyant sur le 1° bouton ; il clignote ;

Le modifier avec le 3°™ bouton

3) Validez avec le bouton « O »

4) Placer la cuve contenant la solution de référence (le « Blanc ») dans son
compartiment, fermer et tarer avec « O »

5) Placer la cuve contenant la solution dont on veut connaitre |I"absorbance dans son
compartiment, fermer et faites la lecture de A.

Feuille de recherche :

- Précisez votre raisonnement et les étapes que vous effectueriez pour vérifier la loi de Beer-
Lambert ; d’ailleurs, en analysant la formule littérale traduisant la loi de Beer-Lambert, a quoi
peut-on s’attendre ?

- Comment envisager par la suite a partir des mesures effectuées, une réponse « graphique » a
ce probléme ?

Partie 2 : une application a un suivi cinétique d’une transformation chimique

-1 1
Lorsqu’on mélange une solution d’iodure de potassium incolore (K’ (zq), I (aq)) @ 5,0 x 10 mol.L" et une

solution de peroxodisulfate de potassium (2K" (. S20s 2’(aq) )incolore 3 8,0 x 10> mol.L™ : il se produit
une transformation chimique assez lente dont la manifestation macroscopique est I'apparition d’une
couleur brune expliquée par la formation de diiode. Au fur et a mesure du temps, il se forme de plus
en plus de diiode en solution et celle-ci se colore de plus en plus.
On veut savoir comment varie la vitesse de cette transformation chimique au cours du temps du point

de vue de la con

Probléeme :

centration de la solution en diiode.

Comment réinvestir la partie 1 précédente afin de suivre cinétiquement cette transformation ?
Comment exploiter les résultats obtenus afin de décrire graphiquement I’évolution de la vitesse de
la transformation ?

(0]

0 Latransformation chimique est une transformation d’oxydoréduction : les couples

Informations
La transformation est terminée lorsque la valeur de I’'absorbance ne varie
(pratiguement) plus... a ce moment |3, la concentration en diiode est maximale....
Vous pourrez alors en déduire la constante K vue en partie 1.

mis en jeusont:l, /I et SO42' / 52032'; les ions potassium ne réagissent pas.
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Feuille de recherche

- Indiquez votre stratégie permettant de suivre cinétiquement cette transformation et quelle
exploitation des résultats vous pouvez réaliser.

Compte rendu

Dans votre compte rendu, qui sera construit selon les points ci-dessous, vous joindrez votre feuille
de recherche, les graphes tracés et annotés et vous préciserez :
O Au niveau sécurité s’il y a des précautions a respecter.
0 Comment vous avez vérifié la loi de Beer-Lambert
0 Dans la partie 2:
= toutes les étapes essentielles du protocole expérimental (volumes prélevés,
mode opératoire....)
= |’équation symbolisant la réaction chimique et le tableau d’avancement de cette
réaction chimique
= toutes les étapes du raisonnement pour exploiter vos résultats notamment de
maniére graphique
= Quelle est la valeur du temps de demi-réaction de cette transformation ?

N’hésitez pas a approfondir vos réponses quand il y a lieu (validité d’une loi...)

V. Mas / RNChimie TP Spectrophotométrie - Page 4



Fiche sécurité que les étudiants

doivent lire afin de surligner les

informations importantes quant a la ®

sécurité et aux précautions a prendre m r S >
lors de la manipulation de ce produit e Lo
chimique. L’essentiel doit étre rappelé

dans le compte rendu.
edition 2006 (%)

FICHE TOXICOLOGIQUE SN A Rviil/

t

lode

Fiche dtabiie par les services techniques et médicaus de MINES

Numéro CAS
7553:56-2
CARACTERISTIOUES Numéro CE [EINECS)
231-442-4
UTILSATIONS

® Fabrication de composés organiques ou minéraux, Lels que des produils pharmaceu- s

liguees cu phetographiques, des désinfectantz et dex colerants.
Numéra Index

= Catalyseur en synthése organique. :
® Réaclif de labaratoire. 053-001-00-3

PROPRIETES PHYSIQUES [1 4 4]
A la température ordinaire, Iode est un solide eristallin d’un nair vialel, préseriant un
éclan legtrement mebtalliquee et une edewr camctéristique. Il émet i chawd des vapeurs
wialetles,

Liede est légerement saluble dars Feaw, 3 ralson de 0,293 g3 20°C 1 se dissout plus
facilernentd dans les salulions squewses de iodures et dans de nombreus sahants crga-

neques.
Ses principales caracléristiques physiques soal les subantes,
| Masie molzine [=1s ]
Fiint die fugion 136 |
Foint difbullition 18T
Devisilé (D) 493
Deriiité de vopenr (gir=1] |9
00406 P24 25°C |
Temtions de vopeur 0287 kPa 4 50°C | ODE
ECFO T o -
= B 2011 - Moo par inhulation et pue contict fved
oot depariage | ghowa265 | o
50 =Tres |padgue pour les organkimes aq Wtues.
CHIMI 5 5 2= e s respine kes vapeuns adrosols.
PROPRIETES PLES 110 §2% - Dviter be conbact avet bt yese.
Bier que doud d'une activitd chimigue en géndml inférieune 3 colle des avtres halo- §61- Diter b rejet s Femmssersasent,
génes, Mode peut se combiner directement & un grand nombee d'ééments. Comurkes b imstructions spéciaben L fiche
fwvec e phosphore, Parsenic, lamimaing, 1o réaction est 10és st hermigue el susoepli- o T
bile de causer 'inflammatian, T1-483-4 - Ehiguetage O
Liode réagit lenternent avec les métaux qui forment des iodures nen volatils, & l'eacep
tion du cuivre et de Fargent qui sonk alaqués immédisternent. L3 réaction est plus
rapide avec bes métaux tels que 'aluminiun, b titane ou le ziceonium qui farmert des
odures velatils, en particulier lorsque ces métaux sonl 3 I'¥at divisé, [l Ased four pastifle de Midtion 1997,

® Encas de projections culandes, lawer immeddiatement 3
grande eaw Retirer les velements soulllés. Consulter un
médecin sl des sympldmes appanissent.

B Encas de projections oculaires, laver immédiatement 3
grande eau pendant quinze minutes. Consulter un spécia-
liste.

® En s dlingestion, ne pas seffarcer de faire vamir.
Transférer immidiatement la victime en mieu hespita-
fier, 5i b transfert deil #re long, on pawrra faire absorber
au prialable 100 4 200 mi d'une salution aqueuse 3 10%
de thicsulfate de sadium.

RECOMMANDATIONS

I. AU POINT DE VUE TECHNIQUE

Stockage

® || s'effectuera dans des locaux bien vertilés, secs st
frais, & Fabri de toute source d'igrition ou de chaleur et 3
:'!:;:l des produits chimigues suseeptibles de FEAEF veC
B e récipients seront soigneusement farmés of &li-
quetés,

® Des appareils de protection respiratoin iselants aute-
rames seronk prévus & prasim®é des locaux pour les cas
d'intervention durgence.

Manipulation
Les preseriplions refatives aux locaux de stockage sont
applicables aux ateliers od es1 manipulé fiode, En outre:
= fyerlir ke perconned des fsques présentés par le pro-
duil, des précautions 3 chsenver el des metures 3 prendne
er €% d'accident,

® Eviler linhalation de poussitnes ou vapewrs, Dans o
but, effeciuer en appareil clos loules les opérations qui s’y
préfent. Lorsque ceci est techniquement impassible, pré-
vair une aspiration au poste de travall

® Préveér des appareids de pratection respératoine pour ks
travaux excepliannels de courte dunde el les inferventians
d'urgence.

u Precéder phiodiguemnent & des contndles d stmosphére,

= Lyiter le contact du produil avec 12 peau e les prejec

fions oculaires. Mettre 3 la disposition du personnel des

::Imenu de protection, des gants el des lunetles de
il

B Nepas fumer, boire ou manger dans les atelisn. Obser-
ver uns hypléne corporelis ol vestimentaie brs stricte.

W Nejamais procéder 3 des trivaux sur et dang les cuves
&l réservairs conenant su ayant confenu de ode sans
prendre bes précautions dusage [14].

; Eviter les rejels atmosphériques et aqueus pallus par

e,

B Er cas de diversemant accidentel, venliler le local et
récupdrer e produit. 5i ke diversement est important, fva-
cuef l& personnel en ne faisant intervenic que des opéra-
teurs munis d'un Equipemert de protection.

m Paur la décortamination des surfaces, en priconise
Femplai d'une salution de thiosulfate de sodium.

B Les décheds seront consenvis dans des récipients Man-
ches spdcialement prdvus & ool effel. Les dliminer dans les
corditions autorisées par La réglementation [iraitement
dans l'entrepeise ow dans un cenfre spécializd),

II. AU POINT DE VUE MEDICAL [zn, 13]

u A lembauchage, rechercher les alteintes respiratoires
chraniques {asthme, bronchite, emphyskme). Uexposition
de persannes présentant des troubles des fonctions thy-
roidiennes devea @ desoute avee un spéeialite.

® En cas d'inhalation, retirer 13 victime de la zone poliuée
et la maintenir au repes. Sielle ne respine pas, entreprens
dre une ventilation assislée avec oxygéncihérapie si pos
sibde. Dans bous les eas, bransférer en miliew haspitalier,
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BILAN
- Le TP comporte deux parties :

O La premiére partie est une vérification non guidée de la loi de Beer-Lambert, c'est-a-
dire que I'étudiant doit arriver a s’approprier cette loi de proportionnalité en
comprenant qu’il faut fabriquer différentes solutions de concentrations différentes et
mesurer leur absorbance. Il est en présence d’une fonction, linéaire mettant en
évidence une proportionnalité entre les deux grandeurs.

0 La deuxiéme partie est un suivi cinétique d’une transformation chimique par
spectrophotométrie. L’étudiant doit faire le lien avec la partie précédente, I'espéce
chimique qui se forme étant identique. L’étudiant permet de réinvestir ses savoirs en
cinétigue notamment sur la notion de vitesse volumique d’une transformation.
L’approche qualitative de la vitesse de la transformation demandée dans les
programmes de terminale S actuels se résume a I’étude de graphe et aux pentes des
tangentes en différents instants. La vitesse étant proportionnelle a la valeur de ces
pentes, I'étudiant est en mesure de dire si la vitesse augmente, diminue ou est nulle a
certains instants choisis de la réaction.

O Le compte rendu est évalué, et peut étre relevé a la prochaine séance ce qui permet un
certain recul de I’étudiant mais aussi un travail de mise au propre de la feuille de
chercheur et des notions plus approfondi et rigoureux pour celui-ci.
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