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Les TP suivants, réalisés pendant l'année scolaire, sont tombés en TPC  :        - TP 5 : Réduction de l'acétoacétate d'éthyle par NaBH4   (2023)        - TP 7 : Synthèse de la 3-carboéthoxycoumarine   (2023 )        - TP 9 : Cinétique de la décoloration du BBP   (2022 )        - TP 10 : Saponification du cinnamate d'éthyle    (2022)  => A réviser IMPERATIVEMENT
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TP de chimie générale n°7 : Dosage spectrophotométrique des
ions nitrites

(Alexia C., 2021)

Partie I : Conception du protocole (40 min)
Le but de ce TP est de doser les ions nitrites NO2

– dans une eau afin de déterminer si elle est po-
table ou non. La teneur en nitrites d’une eau est réglementée, elle doit être inférieure à 0,1 mg ·L – 1.
On se propose de réaliser un dosage spectrophotométrique.

Les ions nitrite sont incolores. En milieu acide, il peuvent réagir avec une amine aromatique A
et former un sel de diazonium B. Ce sel de diazonium peut réagir avec une seconde amine aroma-
tique pour former un composé C de couleur rose.

Données :
Annexe 1 : Loi de Beer-Lambert : A = ϵ.ℓ.c

avec A l’absorbance de l’échantillon, c la concentration de l’espèce absorbante (mol ·L – 1), ℓ
l’épaisseur de l’échantillon et ϵ le coefficient d’absorption molaire exprimé en mol – 1 ·L ·cm – 1

qui dépend de la longueur d’onde, de la température et du solvant.

Annexe 2 : Cercle chromatique

Annexe 3 : Représentation du spectre d’absorption du composé diazoïque C en fonction de
la longueur d’onde
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Annexe 4 : Données de sécurité

Réactifs Formule Pictogramme
Masse

molaire

C12H14N2,2HCl
259,2

g ·mol – 1

C6H8N2O2S
172,2

g ·mol – 1

Annexe 5 : Matériel à disposition

• pipette graduée (10 mL)
• pipette pasteur
• micropipette
• fiole jaugée (100 mL)
• erlenmeyer (100 mL)

• tubes à essais
• spectrophotomètre UV-visible et cuves
• ordinateur avec Regressi
• chronomètre

On dispose d’une solution S0 d’ions nitrite de concentration C0 = 10,0 mg ·L−1 connue. On
souhaite connaître la concentration d’une solution d’ions nitrite inconnue.

Questions :

1. Pourquoi la solution contenant le composé C est-elle colorée ?

2. La solution est rose. A quelle longueur d’onde faudra-t-il se placer lors des mesures d’absor-
bances?

3. À l’aide de vos connaissances en chimie organique, proposer un mécanisme expliquant la
formation du composé C.

4. Rappeler le principe d’un dosage spectrophotométrique. Proposer un protocole permet-
tant de déterminer la concentration de la solution inconnue. Pour cela, vous réaliserez un
schéma en précisant le matériel que vous jugerez utile.

On ajoutera à la solution S0 0,2 mL d’un réactif permettant de colorer la solution et on attendra
30 min avant de poursuivre les manipulations.
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5. Pourquoi faut-il attendre 30 min?

6. Préciser les précautions nécessaires à prendre lors de la manipulation.

Partie II : Réalisation du protocole (2h20)
À partir d’une solution mère S0 de concentration C0 = 10,0 mg ·L−1, vous préparerez une

solution étalon S1 de volume 100 mL et de concentration en nitrite égale à 1,00 mg ·L – 1.

1. Quels matériels, disponible sur votre paillasse, allez-vous utilisez ?

2. Indiquer les différentes étapes de la dilution. Préciser le volume V0 à prélever.

• Numéroter 7 tubes à essais de 0 à 6.

• Introduire dans les 6 premiers tubes 0, 2, 4, 6, 8 et 10 mL de la solution étalon S1.

• Compléter chaque tube avec de l’eau distillée jusqu’à 10 mL.

• Dans le tube n°6, introduire 10 mL de la solution de concentration inconnue.

• Ajouter 0,2 mL de réactif dans chaque tube, boucher et homogénéiser.

• Laisser la coloration se développer pendant 30 min.
Pendant ce temps, répondre aux questions posées.

Questions :

3. Calculer la concentration en ions nitrite (NO2
– ) dans chaque tube en détaillant le calcul.

Compléter le tableau récapitulatif suivant :

Tube n° 0 (témoin) 1 2 3 4 5

Solution étalon S1

(mL)
0,0 2,0 4,0 6,0 8,0 10,0

Eau distillée (mL) 10,0 8,0 6,0 4,0 2,0 0,0

Réactif (mL) 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2

[NO2
−] (mg ·L – 1)

Absorbance 0 0,091 0,195 0,292 0,398 0,505

(Les absorbances n’étaient évidemment pas données le jour de l’épreuve)

4. À quelle longueur d’onde faut-il mesurer l’absorbance des solutions ?

5. À quoi sert la solution préparée dans le tube n°0 ?

6. Tracer la courbe A = f ([NO2
−]) à l’aide d’Excel ou de Regressi.

7. Que peut-on dire sur les points expérimentaux ?

8. Relever l’équation de la droite.

9. Déterminer la concentration inconnue. La teneur en nitrite de cette eau respecte-t-elle la
réglementation? (On supposera que l’absorbance mesurée pour le tube n°6 était égale à 0,502)
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Questions de l’examinateur pendant la séance :

1. Énoncer la loi reliant absorbance et concentration.

2. Donner le nom de l’appareil permettant de mesurer l’absorbance.

3. Donner le nom de l’élément dans cet appareil permettant de disperser la lumière.

4. Quel type de source lumineuse doit-on utiliser dans cet appareil ?

5. Donner l’unité du coefficient d’absorption molaire.

TP de chimie générale n°8 : Diagrammes binaires

(Emma H., 2021) ; (Pauline L., 2015)

Partie I : Conception du protocole (40 min)
On souhaite déterminer expérimentalement l’allure de la courbe d’ébullition d’un mélange

eau-éthanol.

Questions :

1. Proposer un protocole permettant de tracer la courbe d’ébullition de ce mélange. Représen-
ter un schéma détaillé du montage et préciser l’intérêt des différents éléments de celui-ci.

2. Représenter un schéma détaillé d’un montage de distillation fractionnée et préciser l’intérêt
des différents éléments de celui-ci.

Partie II : Réalisation du protocole (2h20)

• Préparer le montage proposé dans la question 1 de la partie précédente. Matériel à disposi-
tion : chauffe-ballon, ballon bicol, thermomètre, réfrigérant à boules, pinces, noix.

• Préparer 4 solutions de 100 g d’un mélange eau-éthanol de fraction massique en éthanol
wéth = 0,2 ; 0,4 ; 0,6 ; et 0,8.

• Mesurer la température de début d’ébullition des 4 solutions.

Questions :

1. Calculer la fraction molaire en xéth en éthanol dans chacune des solutions préparées.

2. Compléter le programme Python ci-dessous, sur un ordinateur mis à disposition, pour ajou-
ter vos points expérimentaux au diagramme binaire du mélange eau-éthanol donné dans la
littérature. Imprimer le graphique obtenu.
(Remarque : le graphique pouvait aussi être tracé avec Excel ou Regressi)
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1 import matplotlib . pyplot as p l t
2

3 #−−−− Courbes de l a l i t t e r a t u r e −−−−
4 # Fraction molaire en ethanol :
5 x _ e t h _ l i t t = [ 0 , 0 . 1 , 0 . 2 , 0 . 3 , 0 . 4 , 0 . 5 , 0 . 6 , 0 . 7 , 0 . 8 , 0 . 9 , 1 ]
6 # Courbe d ’ e b u l l i t i o n
7 e b u l l _ l i t t = [ 1 0 0 , 8 7 , 8 3 , 8 1 . 3 , 8 0 , 7 9 . 2 , 7 8 . 5 , 7 8 , 7 7 . 5 , 7 7 . 5 , 7 8 . 6 ]
8 # Courbe de rosee
9 r o s e e _ l i t t = [ 1 0 0 , 9 6 . 5 , 9 3 . 5 , 9 0 . 5 , 8 7 . 5 , 8 4 . 8 , 8 2 , 7 9 . 5 , 7 8 . 1 , 7 7 . 5 , 7 8 . 6 ]

10 p l t . plot ( x _ e t h _ l i t t , e b u l l _ l i t t , l a be l ="Courbe d ’ e b u l l i t i o n " )
11 p l t . plot ( x _ e t h _ l i t t , r o s e e _ l i t t , l a be l ="Courbe de rosee " )
12

13 #−−−− Part ie a completer avec vos r e s u l t a t s experimentaux −−−−
14 . . .
15

16 #−−−− Mise en forme du graphique −−−−
17 p l t . x label ( " Fraction molaire en ethanol " )
18 p l t . y label ( "T (C) " )
19 p l t . legend ( )
20 p l t . show ( )

3. Comparer vos données expérimentales aux courbes de la littérature. Expliquer les éven-
tuelles différences observées (Rem : il faut savoir proposer une explication si les points ob-
servés sont plus hauts ou plus bas que la courbe donnée).

4. Quel protocole pourrait-on utiliser pour tracer la courbe de rosée ?

5. Nommer le point particulier du diagramme et donner les propriétés d’un mélange ayant la
composition de ce point.

6. Le mélange eau-éthanol est-il idéal ?

7. Dans le cas d’une distillation fractionnée d’un mélange eau-éthanol, expliquer ce qu’il y a
dans le distillat et ce qu’il reste dans le ballon à la fin.

Questions de l’examinateur pendant la séance :

1. Donner la définition de la variance.

2. Rappeler le principe d’une distillation et d’une distillation fractionnée.
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Annexe : Tableau périodique des éléments
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