Chapitre n°….: Dosage d’une espèce colorée en solution

             TP n°……

DOSAGE SPECTROPHOTOMETRIQUE D’UN PRINCIPE ACTIF DANS L’EAU DE DAKIN

DOSAGE PAR ETALONNAGE

Objectifs bac : 

-Connaître les principales étapes d’un dosage par étalonnage

-Savoir utiliser un spectrophotomètre ainsi que son logiciel d’exploitation

Contexte du sujet : 

Lors de cette séance de TP, on se propose de déterminer la concentration massique en permanganate de potassium (K+(aq) + MnO4-(aq)) présent dans l’eau de Dakin puis de comparer la valeur trouvée avec les informations présentes sur l’étiquette.

DOCUMENTS MIS A DISPOSITION DU CANDIDAT
Document n°1 : Composition de l’eau de Dakin

L'eau de Dakin est un antiseptique utilisé pour le lavage des plaies et des muqueuses. Cet antiseptique est constitué d’une solution d’eau de javel colorée par du permanganate de potassium (K+(aq) + MnO4-(aq)). 

La couleur de la solution est due aux ions permanganate MnO4-.
Le pharmacien dispose d’un flacon contenant V = 100 mL d’eau de Dakin. 
L'étiquette du flacon indique que V = 100 mL d’eau de Dakin contient 0,0010g de permanganate de potassium (K+(aq) + MnO4-(aq)).

Document n°2 : Matériel mis à votre disposition

-Spectrophotomètre + logiciel spectro

-5 cuves pour spectrophotomètre

-Pissette d’eau distillée

-Trois solutions de (K+(aq) + MnO4-(aq)) de concentrations connues
-Eau de Dakin

I/ Etape n°1 : Préparation de l’échelle de teintes

1. Etude de la préparation de l’échelle de teintes (10 min conseillées) (Compétence : s’approprier)
A partir d’une solution mère S0 de permanganate de potassium (K+(aq) + MnO4-(aq)) de concentration C0 = 5,0.10-4 mol.L-1
On a préparé au laboratoire trois solutions filles de concentration Ci et de volume V = 50 mL comme indiquer dans le tableau ci-dessous.

	Solution
	S1

	S2
	S3

	Vi(mL)
	50
	
	5

	Veau (mL)
	0

	
	45

	Ci (mol.L-1)

	5,0.10-4
	1,0.10-4
	5,0.10-5


1/ Compléter le tableau ci-dessus.

Appeler le professeur pour vérifier vos calculs (Appel n°1)
II/ Etape n°2 : Réalisation de la courbe d’analyse spectrale

Avant de réaliser la courbe d’étalonnage A = f(C), il est nécessaire d’obtenir la courbe d’analyse spectrale. 

A partir de cette courbe, on déterminera la longueur d’onde de la radiation la plus absorbée. Le spectrophotomètre sera alors réglé sur cette valeur afin d’offrir une meilleure précision.

2. Mise en œuvre du protocole expérimental (15 min conseillées) (Compétence : Réaliser)
2/ Réaliser un blanc.
( Coup de pouce : 

-Lancer le logiciel « spectro CCD ».

-Insérer la cuve contenant l’eau distillée dans le porte cuve et refermer le couvercle

-Cliquer sur l’onglet « spectre » puis au niveau de « blanc » cliquer sur « mesure ».

3/ Réaliser la courbe d’analyse spectrale à l’aide de la solution S1.
( Coup de pouce : 

-Insérer dans le porte cuve la solution S1 et refermer le couvercle

-Au niveau de solution, appuyer sur « mesure » et décocher alors la case « transmittance ».

4/ Déterminer la longueur d’onde λmax de la radiation la plus absorbée.

( Coup de pouce : 

-Cliquer sur « outils » puis sur « pointeur ».

-Pour effectuer un zoom de la zone étudiée, faites un clic droit et sélectionner « zoom » puis balayer la zone par un cliquer-glisser ».  La fonction zoom se désactive en effectuant de nouveau un clic droit et en sélectionnant « zoom normal ».

Appeler le professeur pour vérifier votre résultat (Appel n°2)
III/ Etape n°3 : Réalisation de la courbe d’étalonnage

Dans cette partie, les solutions étalons déjà préparées vont être utilisées pour obtenir la courbe A = f(C)

3. Mise en œuvre du protocole expérimental (10 min conseillées) (Compétence : Réaliser)
5/ Mesurer l’absorbance de chaque solution préparée lors de l’étape n°1. 

 ( Coup de pouce : 

-Cliquer sur l’onglet « acquisition manuelle »

-Entrer la longueur d’onde correspondant à la radiation la plus absorbée au niveau de lambda1. Ne rien mettre sur lambda2
-Entrer la grandeur (ici C) à porter sur l’axe des abscisses en précisant l’unité ( ici mol/L)

-Faire de nouveau le blanc en plaçant la cuve contenant l’eau distillée et appuyer sur « mesure » au niveau du blanc

-Insérer alors la solution la plus diluée. 

-Entrer la valeur de la concentration (notée X sur l’écran) et cliquer sur « validation »

Remarque : Pour écrire un nombre en puissance de dix : Exemple : 5,0.10-5 s’écriera 5,0e-5

-Insérer la solution S2, entrer la nouvelle valeur de X et cliquer sur « valider ». Faites de même pour la dernière solution

Remarque : Pour effacer un point, clic droit sur l’écran sélectionner « gommée » se rendre sur le point et faite un clic gauche.
6/ Tracer la courbe A = f(C) 

 ( Coup de pouce : 

-Cliquer sur « affichage » puis sur « traitement de données » puis l’ongle « régression » et cliquer sur « tracer ».

7/ Déterminer l’absorbance de la solution inconnue.

( Coup de pouce : 
-Cliquer sur « affichage » puis sur « spectro ».

-Insérer la solution inconnue et au niveau de « solution inconnue » appuyer sur « mesure ».

-Lire alors la valeur de « Abs »

IV/ Etape n°4 : Déterminer de Cexp
4. Exploitation des résultats obtenus (20 min conseillées) (Compétence : Valider)
8/ Utiliser la courbe pour déterminer Cexp

( Coup de pouce : 

-Sélectionner la fonction pointeur et effectuer un zoom sur la zone à étudier.

9/ En déduire la valeur de la concentration massique texp de la solution de permanganate de potassium

Données : Masse molaire atomique : M(O) = 16,0 g.mol-1 ;   M(Mn) = 55,0 g.mol-1 ; M(K) = 39,1 g.mol-1 
10/ En vous aidant du document n°1, déterminer la concentration massique, notée tth de permanganate de potassium.

11/ Calculer l’écart relatif. Conclure.

	Compétences expérimentales attendues
	

	
	Acquis
	En cours d’acquisition
	Non acquis

	Connaître les différentes étapes d’un dosage spectrophotométrique
	
	
	

	- Savoir réaliser son étalonnage
	
	
	

	-Savoir mesurer une absorbance
	
	
	

	- Savoir régler l’appareil sur une longueur d’onde précise
	
	
	

	-Savoir utiliser le logiciel spectro pour tracer une courbe d’analyse spectrale et l’exploiter
	
	
	

	-Savoir utiliser le logiciel spectro pour tracer une courbe d’étalonnage
	
	
	

	-Savoir déterminer un coefficient directeur à l’aide du logiciel
	
	
	

	Compétences théoriques attendues
	
	
	

	-Savoir exploiter un tracer graphique
	
	
	


	                          PROFESSEUR


	DATE DU TP


	DATE DE DEPOT


	PREPARATEUR

………………….

	JOUR DU TP


	SALLE


	HORAIRE



	TP : 

DOSAGE SPECTROPHOTOMETRIE DU DAKIN
	

	BAC ELEVE (Nombre de binômes : …….)
	

	Spectrophotomètre + logiciel spectro
	1

	Pissette d’eau distillée
	

	Cuve pour spectrophotomètre 
	5

	BAC PROF
	

	Réservation de la salle information + Allumer spectro avant séance
	1

	Logiciel spectro CCD
	1

	Essuie tout
	1

	Bac de récupération
	1

	Solution de (K+(aq) + MnO4-(aq)) à 5,0.10-4 mol.L-1
	50 mL

	Solution de (K+(aq) + MnO4-(aq)) à 1,0.10-4 mol.L-1
	50 mL

	Solution de (K+(aq) + MnO4-(aq)) à 5,0.10-5 mol.L-1
	50 mL

	Flacon eau de Dakin
	1

	Bécher de 50 mL
	3

	Pipette plastique
	4

	Bac de récupération + entonnoir
	1

	Essuie-tout
	1


