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1. La sécurité en laboratoire

« Aucun produit chimique n’est sans risque :

seuls des comportements sécuritaires permettent de travailler

en minimisant le plus possible les risques »
1.1 Règles de sécurité DES laboratoires de chimie

a. Principes généraux et comportement au laboratoire

Chaque étudiant doit, au laboratoire : 

· Connaître l’emplacement et le fonctionnement de chaque équipement de sécurité :

· Extincteurs

· Douche oculaire et lave-yeux

· Douche corporelle d’intervention d’urgence

· Trousse de premiers soins

· Couverture ignifuge

· Trousse de déversement

· Téléphone, sorties d’urgence, alarme d’incendie, etc.

· Suivre les instructions du responsable du laboratoire en cas d’évacuation et/ou d’accident.

· Connaître les risques inhérents à chaque composé chimique utilisé durant un expérience.

· Connaître les risques associés au matériel, aux instruments et à la verrerie de laboratoire. Ex. : plaque chauffante, pipette, …

· Préparer adéquatement son expérience de laboratoire.

· Adopter un comportement convenable : attitude calme, ne pas courir sur les lieux de travail, ne pas agir avec précipitation.

· Éviter d’encombrer sa surface de travail (comptoir) de tout matériel inutile pour l’expérience.

· Disposer de ses objets personnels (sac, manteaux, cartable) ailleurs que sur les comptoirs ou dans les allées (voir l’endroit désigné par l’enseignant.

· S’en tenir à l’expérience prévue à l’horaire et ne pas tenter de manipulations dont l’issue est inconnue.

· Éviter de transporter des produits dangereux ou des équipements chauds lorsque la circulation humaine est élevée.

· Ramasser tout verre brisé et assécher toute surface humide ou mouillée.

· Garder les tiroirs et les portes fermés afin de libérer les allées. 

· Éviter de porter des  vêtements coûteux (à ces risques) et des bagues.

· Éviter de goûter aux produits chimiques ou de les respirer directement. Pour respirer une odeur, amener plutôt l’air à vos narines à l’aide d’une main.

· Se méfier de toute substance non identifiée, que ce soit sur un comptoir ou dans un contenant. 

· Avertir l’enseignant lors du bris de tout matériel de laboratoire.

b. Règlements

· Le port du sarrau (dûment attaché) et des lunettes de sécurité est obligatoire en TOUT TEMPS.

· Il est interdit de porter des lentilles cornéennes (verres de contact).

· IL est interdit de boire, fumer ou manger dans les laboratoires.

· Aucune nourriture ou boisson ne doit entrer dans les laboratoires.

c. Propreté

· Garder sa surface de travail (comptoir) propre.

· Se laver les mains après avoir manipulé des produits chimiques.

· Toujours nettoyer la verrerie avant de la remettre dans les armoires.

· Nettoyer immédiatement toutes saletés ou résidus sur les plateaux des balances et le fond des éviers.

d. Disposition des déchets 

· Les morceaux de verre brisé et les pipettes Pasteur doivent être jetés dans les poubelles spéciales (acier inoxydable à couvercle) prévues à cette fin.

· Les solvants organiques halogénés ou non halogénés de même que certaines solutions acides, basiques ou réactives doivent être recueillies dans des cruches de récupération disposée sous les hottes à cet effet.

· Ne jamais remettre des produits chimiques dans leur contenant d’origine, même s’ils n’ont pas été utilisés.

· Le mercure est très toxique et nécessite des manipulations particulières. Ne pas toucher et avertir le responsable du laboratoire.

1.2 SIMDUT
Le SIMDUT est un acronyme qui signifie Système d’Information sue les Matières Dangereuses Utilisées au Travail. Il permet, à l’aide de ses pictogrammes, de connaître facilement et rapidement les dangers associés aux différents produits chimiques (matières dangereuses).

LES CATÉGORIES DE MATIÈRES DANGEREUSES

	 
	     Catégories
	Définition
	Exemples
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	A    Gaz comprimés
	Produit contenu sous pression
	Oxygène
Propane
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	B    Matières inflammables et combustibles

	Produit qui peut s'enflammer ou brûler facilement
	Propane
Acétone 
Magnésium
Sodium

	[image: image4.png]



	C    Matières comburantes
	Produit pouvant causer ou favoriser la combustion d'une autre matière, (qu'il soit lui-même combustible ou non) ou produit qui est un peroxyde organique
	Peroxyde d'hydrogène

Acide nitrique
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	D1  Matières toxiques ayant des effets  immédiats graves
	Produit pouvant causer rapidement des effets néfastes graves pour la santé, allant jusqu'à la mort
	Méthanol

Phénol
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	D2  Matières toxiques ayant d'autres effets
	Produit dont les effets sur la santé apparaissent généralement après un certain délai à la suite d'une ou plusieurs expositions répétées
	Benzène
Diisocyanates
Plomb
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	D3  Matières infectieuses
	Organismes vivants ou leurs toxines pouvant provoquer des maladies chez les humains ou les animaux
	Virus du SIDA
Virus de l'hépatite B
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	E    Matières corrosives
	Produit pouvant corroder les surfaces métalliques ou provoquer des brûlures de la peau
	NaOH

Acide chlorhydrique
Eau de javel
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	F    Matières dangereusement réactives
	Produit pouvant être dangereux pour la santé ou la sécurité sous certaines conditions (pression, température, choc, réaction violente avec l'eau ou l'air)
	Fluor
Cyanure d'hydrogène



1.3 En cas d’accidents

A) Projections et éclaboussures de produits chimiques

En cas d’éclaboussures de produits chimiques, dans 99,9 % des cas, une solution s’impose :

( Rincer abondamment à grande eau (
· Enlever tout vêtement en contact avec le produit chimique.

· Rincer au moins 15 minutes à l’eau courante.

· Ne pas essuyer avec du papier.

· Avertir le responsable du laboratoire.

B) Brûlures

· Plonger la surface brûlée dans l’eau froide ou appliquer des compresses froide pendant 10 minutes.

· Avertir le responsable du laboratoire.

1.4 LES FICHES SIGNALÉTIQUES et les fiches-synthèse

La recherche d’informations dans les fiches signalétiques

Il est extrêmement important de prendre connaissances des différents dangers associés à l’utilisation des produits chimiques AVANT de les utiliser. Selon la loi, les employeurs ont l’obligation de rendre accessible l’information sur les produits dangereux utilisés par leurs employés via des fiches signalétiques. Les fiches signalétiques sont des fiches d’informations, divisée en plusieurs sections et diffusés par les fabricants des produits eux-mêmes.

Quant à vous, vous pourrez consulter des fiches synthèses, dans lesquelles on retrouve sensiblement les mêmes informations que dans les fiches signalétiques, sur le site Web du répertoire toxicologique de la CSST (commission de la santé et sécurité au travail).

Adresse Internet : www.reptox.csst.qc.ca
On y retrouve des fiches synthèse de plusieurs milliers de produits chimiques différents. Les fiches peuvent être obtenues selon plusieurs types de recherche. La recherche par le numéro CAS est une des plus précises. Le no. CAS est un numéro attribué à chaque produit chimique différent. On peut même attribué plusieurs numéros CAS au même produit, selon la forme dans laquelle il se présente (ex. HCl (g), HCl conc 38% et HCl 0,01 mol/L ont tous des no. CAS différents).

Pour effectuer une recherche :

1) Cliquer sur l’icône « les produits »

2) Si vous connaissez le no. CAS, entrez-le dans la section CAS et cliquer sur « Rechercher ». Pour trouver le no. CAS d’un composé, on peut chercher dans un des annexes du Merck Index.

3) Si vous ne connaissez pas le no. CAS, faites une recherche par nom approximatif. Peut-être que plusieurs choix seront disponible. Il s’agit de sélectionner celui dont le nom et les caractéristiques sont adéquats (telle que la concentration du produit, par exemple)

4) La recherche par nom exact est plus difficile, car une seule erreur de frappe ou même un nom qui n’est pas un nom officiel ne fournira pas de fiches. Toutefois, cette option de recherche est à considérer si la recherche par nom approximatif donne un trop grand nombre de résultats.

2. Techniques de laboratoire

2.1 Extraction liquide-liquide

Il arrive très souvent qu'une solution contienne plusieurs solutés (les boissons comme le thé, le café, le lait ...). On utilise l'extraction liquide-liquide pour entraîner sélectivement, dans un autre solvant, un des constituants d'une telle solution. 

2.1.1 Principes généraux

L’extraction liquide-liqude est un mode d’extraction utilisé pour entraîner sélectivement  dans un autre solvant un des constituants d'une solution. Ce type d’extraction est effectué dans une ampoule à décantation.  On y introduit la solution d'origine et le solvant d'extraction, puis on agite l'ampoule pour forcer le contact entre les deux liquides non miscibles et la migration du soluté désiré à partir du solvant d'origine jusqu’au solvant d'extraction. On laisse ensuite reposer l'ampoule: les solvants se distribuent en deux phases que l'on sépare par décantation. L'extraction est répétée à trois ou quatre reprises.

L’efficacité de l’extraction liquide-liquide est fonction de la grandeur de la différence de solubilité de la substance à extraire dans l’un et l’autre des deux solvants.  Une constante K, appelée coefficient de partage , permet de prévoir le nombre d’extractions qui seront requises pour récupérer une quantité définie de la substance extraite:

	K =
	CB

	
	CA


où      CB = la solubilité de la substance à extraire dans 
le solvant d'extraction B

          CA = la solubilité de la substance à extraire dans le solvant d'origine A

Le coefficient de partage a nécessairement une valeur supérieure à l’unité puisque la substance à extraire doit nécessairement être davantage soluble dans le solvant d’extraction.  On doit mentionner les unités des solubilités qui ont permis de calculer la valeur numérique du coefficient de partage: le plus souvent, la solubilité est exprimée en concentration molaire volumique ou en grammes de soluté par 100 mL de solvant.  Le solvant d’origine est généralement l’eau.  

Dans l'extraction liquide-liquide, il faut choisir le solvant d'extraction en fonction de certains critères: 

· il ne doit pas être soluble dans le solvant d'origine,

· il doit être de masse volumique différente, 

· la solubilité de la substance à extraire doit être plus grande dans le solvant d'extraction que dans le solvant d'origine,

· les autres constituants du mélange doivent être le moins soluble possible dans le solvant d’extraction,

· il ne doit pas réagir chimiquement avec les constituants du mélange,

· il doit être facile à éliminer après l'extraction.

Par exemple, on extrait la caféine d’une infusion de thé (une solution aqueuse de thé qui contient des colorants bruns, des tanins, des anthocyanes, de la chlorophylle,  etc.) avec le dichlorométhane parce que:

· le CH2Cl2 et l’eau ne sont pas miscibles,

· le CH2Cl2 est beaucoup plus dense que l’eau,

· la caféine est beaucoup plus soluble dans le CH2Cl2 que dans l’eau,

· les impuretés que contient l’infusion de thé ne sont pas très solubles dans le CH2Cl2,

· le CH2Cl2 ne réagit pas chimiquement avec les constituants du mélange,

· le CH2Cl2 a un point d’ébullition relativement bas et peut être éliminé rapidement à l’évaporateur rotatif.

2.1.2 Description de la technique

L'extraction liquide-liquide se fait dans une ampoule à décantation qui permet l'agitation des deux solvants immiscibles et par la suite, la décantation du solvant le plus dense. L'efficacité de l'extraction dépend de l'agitation vigoureuse des deux phases en présence afin de permettre le maximum de contact entre les deux liquides non miscibles. Le robinet de l'ampoule à décanter utilisée ainsi que son bouchon doivent être étanches et bien lubrifiés.
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Comment tenir et agiter l'ampoule à décantation

Procédure :
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Attention: si l’agitation est trop vigoureuse, une émulsion peut se former: ajouter  à l’ampoule quelques millilitres de saumure: la masse volumique de la phase aqueuse  augmente  alors et les phases se séparent plus rapidement.
	1.
Introduire la solution contenant la substance à extraire et le solvant d’extraction dans l’ampoule à décanter puis la boucher.

2.
Inverser l’ampoule en tenant bien le bouchon dans la paume de la main et ouvrir immédiatement le robinet pour évacuer la pression qui se forme.  Refermer le robinet.

3.
Agiter l’ampoule doucement et pendant quelques secondes seulement, en lui imprimant un mouvement de rotation afin de mettre en contact les deux solvants immiscibles et rendre possible la migration du soluté convoité dans le solvant d’extraction.  Ouvrir le robinet pour évacuer la surpression.  Refermer le robinet.

4.
Recommencer quatre à cinq autres fois, mais en agitant l’ampoule un peu plus vigoureusement et un peu plus longtemps d’une fois à l’autre.

5.
Poser l’ampoule sur son support, ouvrir le bouchon et attendre que les phases se séparent.  Décanter dans un erlenmeyer propre et sec.

6.
Recommencer tout le processus d’extraction à au moins deux autres reprises avec deux nouvelles portions de solvant.  Recueillir toutes les fractions dans le même erlenmeyer.


Extractions successives:

La procédure décrite précédemment suggère de réaliser plusieurs extractions successives avec de petites portions de solvant d’extraction, plutôt qu’une seule avec un plus grand volume de solvant d’extraction.  Cette procédure est effectivement plus efficace.  

Supposons que 10,0 grammes d’un soluté X soit dissout dans 100 mL d’un solvant A, que B est le solvant d’extraction et que le coefficient de partage, K,  est égal à 9 (K a été calculé à partir de valeurs de solubilités exprimées en grammes de soluté par 100 mL de solvant).

	Masse de soluté X extraite par une seule extraction avec 100 mL de solvant B:

Soit x la masse de soluté X qui se retrouvera dans le solvant d’extraction, B.

Donc, (10,0 - x) sera la masse de soluté X qui restera dans le solvant de départ, A.

Alors:


K= CB   

CA

9 =       x/100     


(10,0-x)/100

d’où x = 9 .

Donc, 9 grammes de soluté X sont extraits par 100 mL de solvant, en une seule extraction, soit 90%
	

	Masse de soluté X extraite par 4 extractions successives  de 25 mL de solvant B (100 mL de solvant B au total).

Le calcul analogue à ce qui est indiqué à gauche donne:

Première extraction:  

6,92 grammes

Deuxième extraction:  
2,13 grammes

Troisième extraction:  
0,658 grammes

Quatrième extraction:  
0,202 grammes

Total: 9,91 grammes
Donc, 9,91 grammes de soluté X sont extraits par 100 mL de solvant, en quatre extractions successives, soit 99,1%.  

N.B. La quatrième extraction n’est généralement pas réalisée parcequ’elle permet une très faible récupértion de soluté.

	
	
	


En pratique, on procède toujours par extractions successives car elles permettent un rendement maximum pour des coûts minimums.  L’exemple précédent nous permet de constater que la quatrième extraction entraîne peu de composé par rapport aux extractions précédentes; c’est pourquoi on se limite le plus souvent à trois extractions successives.  

À la fin de l’extraction liquide-liquide, le produit convoité se retrouve concentré dans le solvant d’extraction.  Des traces d’eau sont également présentes.  On élimine l’eau par séchage à l’aide d’un agent desséchant (Cf: agent desséchant) et filtration.  On élimine ensuite le solvant d’extraction à l’aide de l’évaporateur rotatif.  Si le produit extrait est contaminé avec des impuretés entraînées simultanément, des processus de purification doivent être mis en oeuvre.

2.2 LA FILTRATION
2.2.1 Principes généraux

La filtration est l’opération qui consiste à séparer un solide d’un liquide, à l’aide d’un filtre. Le mélange à filtrer est versé sur le filtre: le liquide passe au travers du filtre (c’est le filtrat) alors que le solide est retenu sur le filtre (c’est le résidu).  Le filtre est généralement fait de papier dont la porosité est choisie selon la nature du solide à filtrer.

Les types de filtration les plus couramment utilisés sont la filtration par gravité  et la filtration sous vide.  En général, on privilégie la première lorsqu'on veut récupérer le filtrat et la seconde si on désire conserver le résidu.

Cependant, il arrive qu’une solution soit constituée de très fines particules en suspension pouvant obstruer les pores du papier filtre: on doit alors utiliser une filtration sur célite, un certain type d’argile qui retient les particules colloidales, ou encore avoir recours à la centrifugation (quand les quantités sont faibles).

2.2.2 Filtration par gravité

	
 EMBED Word.Picture.8  


	Dans ce type de filtration, le liquide s’écoule librement à travers le filtre par la force gravitationnelle.  Le papier filtre est placé dans un entonnoir à liquide soutenu par un anneau ou par un support à entonnoir.

Le papier filtre est soit de forme conique, soit plissé.  

• Le papier conique assure une filtration lente.  Il est utile lorsque l’on veut conserver le solide, ou lorsque ce dernier est très finement divisé et difficile à séparer de la solution.  Il faut veiller à ce que le papier filtre soit bien plié et adhère complètement à l’entonnoir.

• Le papier plissé permet une filtration plus rapide car le liquide passe à travers une plus grande surface d’une seule épaisseur.  Il est surtout utilisé lorsque l’on veut conserver le filtrat seulement et que le solide à filtrer est sous forme de gros cristaux.




Procédure:

1. Effectuer le montage, comme illustré, en vous assurant que la tige de l’entonnoir à liquides touche à la paroi du bécher de récupération afin d’éviter les éclaboussures.

2. Mouiller le papier filtre avec un peu de solvant pour le faire adhérer aux parois de l’entonnoir.

3. a)
Si le précipité doit être conservé:
Agiter doucement le précipité dans la solution avec une tige de verre de façon à le remettre en suspension (ceci évitera l’utilisation d’une trop grande quantité de solvant lors de l’étape de rinçage), et le verser sur le papier filtre en le faisant couler le long de la tige de verre (Cf: décantation) afin d’éviter les pertes. 


b)
Si seul le filtrat doit être conservé:
Décanter la solution dans le papier filtre sans remettre le précipité en suspension 
(ceci accélère la filtration).

4. Laisser la solution s’écouler à travers le filtre.

5. Rincer le contenant d’origine et le résidu à quelques reprises avec de petites portions de solvant (refroidi si on désire conserver le résidu, la majorité des solides étant moins solubles à froid qu’à chaud).

2.2.3 Filtration sous vide

La filtration sous vide est beaucoup plus rapide que la filtration par gravité, car la pression atmosphérique force le liquide à traverser le filtre sous lequel la pression est réduite. Elle est aussi plus efficace pour essorer le solide. On utilise généralement un entonnoir büchner en porcelaine dont la partie plate est perforée et sur laquelle on place le papier filtre de dimension et de porosité appropriée.  La tige de l’entonnoir s’insère dans un bouchon perforé ou encore sur une rondelle d’étanchéité (diaphragme) qui s’adapte au col d’une fiole à vide.  L’ouverture latérale de celle-ci est reliée à une fiole de garde (moins nécessaire si l’installation est munie d’une valve anti-retour), elle-même branchée à une trompe à eau ou à une autre source de vide par un tube rigide en caoutchouc.




Procédure:

1. Bien fixer au statif la fiole à vide à l'aide d’une pince à trois doigts.

2. Installer l’entonnoir büchner muni d’un papier filtre dont le diamètre recouvre bien toutes les perforations de l’entonnoir et dont la porosité convient au solide à filtrer.

3. Mouiller le papier filtre avec un peu de solvant (le même que celui de la solution à filtrer) pour obtenir une bonne adhésion sur l’entonnoir et empêcher que des particules de solide ne s’infiltrent sous le papier filtre.

4. Appliquer le vide en ouvrant le robinet ou la valve et exercer une pression manuelle sur l’entonnoir Büchner de manière à assurer une bonne étanchéité.

5. Procéder à la filtration et au lavage comme pour la filtration par gravité en n’oubliant pas de refroidir le solvant de lavage si l’on désire conserver le solide.

6. Débrancher le tuyau de caoutchouc de la fiole de garde AVANT de fermer la trompe à eau (afin d’éviter les retours d’eau).

2.2.4 Filtration par gravité, à chaud

La filtration à chaud s’impose quand, lors d’une recristallisation, des impuretés demeurent insolubles dans le solvant chaud ou encore lorsqu’il faut traiter une solution au charbon activé. On effectue généralement une filtration par gravité en utilisant un entonnoir à courte tige, surtout dans le premier cas, parce que la solution à filtrer est saturée en soluté et que le moindre refroidissement peut causer sa cristallisation dans le papier filtre ou dans l’entonnoir. 

Les précautions suivantes aideront à la réussite de cette opération:

1. Utiliser un papier filtre plissé pour accélérer la filtration.

2. Utiliser un entonnoir à tige courte pour minimiser les possibilités de recristallisation dans la tige.

3. Pré-chauffer l’entonnoir à l'étuve ou en le suspendant au dessus des vapeurs chaudes de solvant.

4. Garder toujours la solution à filtrer près du point d’ébullition.

N.B. Il est nécessaire d’effectuer la filtration sous une hotte quand le solvant n’est pas de l’eau, à cause de la toxicité des vapeurs.

2.3 MESURES DE VOLUMES
2.3.1 Le matériel volumétrique


Les expériences de laboratoire de chimie exigent très souvent la mesure de volumes de liquides. Le matériel de volumétrie alors utilisé permet la mesure précise de volumes déterminés de liquides. Cet équipement est constitué de deux catégories principales:

· l’équipement gradué qui sert à prélever un volume donné de liquide: pipettes graduées, burettes, cylindres gradués;

· l’équipement jaugé qui contient un volume précis de liquide indiqué par un trait de jauge: fioles jaugées, pipetes volumétriques.

D’autres instruments servent à recevoir des liquides, mais ne sont pas conçus pour mesurer des volumes. Ainsi, le bécher n’est qu’un contenant de service, l’erlenmeyer sert généralement au titrage et le pycnomètre est utilisé exclusivement pour la détermination de la masse volumique des liquides. L’erlenmeyer et le bécher sont parfois gradués, mais cette graduation ne sert qu’à donner une idée approximative de la quantité de liquide qu’ils peuvent contenir. Quant au pycnomètre, un volume est parfois indiqué sur cette petite fiole, mais il ne s’agit que d’un volume approximatif; pour connaître son volume précis, on devra l’étalonner.

2.3.2 La lecture ou l’ajustement du niveau d’un liquide
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	Quand un liquide se trouve dans la partie cylindrique étroite d’une pièce de verrerie, la surface du liquide forme une courbe nommée ménisque. Un instrument de mesure volumétrique sera d’autant plus précis que la partie où se trouve le ménisque sera étroite.

Pour faire une lecture sur un instrument gradué ou pour ajuster le niveau d’un liquide, les yeux doivent être placés exactement vis-à-vis la tangente horizontale de la courbure du ménisque, afin d’éviter l’erreur de parallaxe qui donnerait un volume trop petit (si les yeux sont trop hauts) ou trop grand (si les yeux sont trop bas).


2.3.3 Précision des instruments

La précision d’un instrument est normalement donnée par le fabricant. Elle figure directement sur l’instrument ou dans le manuel d’utilisation qui l’accompagne. Pour les instruments gradués, si cette valeur n’est pas disponible, on évalue la précision à la moitié de la plus petite division.  


En général, il sera considéré que l’incertitude absolue sur la mesure effectuée avec un instrument de mesure volumétrique concorde avec la précision de cet instrument. Les valeurs de ces incertitudes sont retrouvées en annexe de la présente section.

2.3.4 Préparation du matériel

La verrerie volumétrique doit être extrêmement propre, afin d’assurer l’exactitude des mesures. Lorsque des matières grasses ou des saletés restent sur le verre, elles entraînent des volumes inexacts en retenant des gouttes de liquide sur la paroi ou encore elles contaminent la solution et peuvent même occasionner la formation d’un précipité qui peut obstruer l’instrument. De plus, des bulles d’air peuvent adhérer à la paroi et demeurer emprisonnées dans la colonne de liquide, faussant ainsi les mesures, de sorte que le volume prélevé est inférieur au volume mesuré. L’équipement de verrerie volumétrique doit donc être soigneusement lavé puis rincé avec de l’eau distillée. L’extérieur de l’instrument doit être essuyé pour éviter de contaminer ou de diluer le liquide à prélever.

Le matériel destiné à mesurer précisément des volumes (fiole jaugée, burette, pipette, cylindre gradué) ne doit jamais être soumis à l’action de la chaleur (étuve, eau bouillante, plaque chauffante, etc). Lorsque le verre est chauffé il se dilate mais ne reprend pas nécessairement sa forme initiale au refroidissement ce qui modifie l’étalonnage de l’instrument. Si un instrument de mesure de volume était utilisé immédiatement après avoir été lavé et rincé, l’eau qui reste à l’intérieur diluerait le liquide prélevé par la suite. Le séchage à la température ambiante nécessitant un temps trop long, il faut alors conditionner l’instrument, c’est-à-dire le rincer minutieusement, à quelques reprises, avec de petites quantités du liquide ou de la solution à prélever.

A) Pipette volumétrique et pipette graduées

Les pipettes servent à mesurer de façon très précise un volume donné de liquide.  Les pipettes peuvent être classées en deux catégories: les pipettes volumétriques et les pipettes graduées.

	


	Les pipettes volumétriques servent à mesurer un volume fixe de liquide.  C’est l’instrument volumétrique le plus précis car le trait de jauge est gravé sur la partie étroite de la pipette et celle-ci ne nécessite qu’un seul ajustement du niveau du liquide.  Il y en a de très nombreux formats; les formats usuels vont  de 0,5 mL à 100 mL, pour des incertitudes de 0,006 à 0,08 mL (voir le tableau des incertitudes donné à la page 25).
Les pipettes graduées servent à mesurer des volumes fractionnaires de liquide.  On distingue deux sortes de pipettes graduées:

- les pipettes sérologiques, ou pipettes à écoulement total: le volume requis de liquide est introduit dans la pipette et on le laisse s’écouler complètement.  Il faut même souffler dans certaines pipettes sérologiques (celles avec anneau blanc ou verre dépoli) afin d’en chasser tout le liquide.  Les pipettes sérologiques sont davantage utilisées en biologie.

-les pipettes de Mohr, qui elles, nécessitent deux ajustements du niveau du liquide: le zéro et l’ajustement final correspondant au volume à mesurer.  Leur diamètre intérieur étant supérieur à celui des pipettes volumétriques et la mesure nécessitant deux ajustements, les pipettes graduées de Mohr sont moins précises que les pipettes volumétriques.  Les incertitudes données plus loin tiennent compte du fait que l’utilisation de la pipette de Mohr nécessite deux lectures.


Technique d’utilisation d’une pipette volumétrique:

· Installer une propipette  propre et sèche sur l’extrémité supérieure de la pipette. Ne jamais aspirer avec la bouche.
·  Conditionner la pipette.

· Immerger la pipette dans le liquide à prélever et garder le bout de la pipette sous la surface du liquide pendant le prélèvement.

· Faire monter le liquide à mesurer jusqu’à deux ou trois centimètres au-dessus du trait de jauge. Appuyer délicatement la pointe de la pipette au fond du bécher, enlever la propipette (elles ne sont pas aussi précises que l’index pour les ajustements fins) et placer l’index sur le bout de la pipette pour maintenir le liquide en place. Retirer la pipette du liquide et en essuyer l’extérieur. Appuyer la pointe sur la paroi du contenant et relâcher la pression de l’index pour permettre au liquide de descendre jusqu’à ce que la base du ménisque corresponde au trait de jauge (attention à la position des yeux). Cette façon de faire enlève la goutte qui pourrait rester à l’extérieur de la pipette.

· Transporter la pipette au-dessus du récipient destiné à recevoir le liquide mesuré, appuyer la pointe sur la paroi et laisser le liquide s’écouler librement tout en inclinant légèrement le récipient. Ne jamais souffler dans la pipette. Un peu de liquide doit demeurer à l’intérieur de la pointe, la pipette ayant été étalonnée ainsi.
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Technique d’utilisation d’une pipette de Mohr:

On n’utilise la pipette de Mohr que lorsqu’il n’y a pas de pipette volumétrique du format requis.  La technique est à peu près la même que pour la pipette volumétrique; on déverse la quantité de liquide désirée, mais on arrête l’écoulement lorsque la base du ménisque correspond au volume requis. Attention: il y a deux ajustements, et les yeux doivent toujours être bien positionnés.
B) Fiole jaugée (ou ballon volumétrique)
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	La fiole jaugée est un contenant de verre de forme bombée et à col étroit servant à préparer un volume prédéterminé de solution.  

Le trait de jauge, seule mesure sur le contenant, permet de connaître le volume total de liquide avec une grande précision car la petitesse du col permet un ajustement fin du niveau de liquide

Les fioles jaugées ont été étalonnées à la température de la pièce et doivent être utilisées à cette température seulement car les liquides se dilatent lorsque la température augmente.

Il existe plusieurs formats de fioles jaugées; les plus courants varient de 5 à 500mL.

(Incertitudes sur les volumes données dans le tableau de la page 25.) 


Procédure de préparation d’une solution:

1. Laver et rincer abondamment la fiole avec de l’eau distillée.

2. Remplir la fiole environ à la moitié avec de l’eau distillée pour permettre la dissolution du soluté et la dispersion de la chaleur si la réaction de dissolution est exothermique.  (On utilise bien sûr un volume moindre de solvant quand le volume de soluté que l’on ajoute par la suite le justifie).

3. Introduire le soluté dans la fiole jaugée à l’aide d’un entonnoir à poudre, puis rincer l’entonnoir avec le solvant afin de récupérer tout le solide.  (Si le soluté est liquide, l’introduire directement avec la pipette ou la burette).

4. Agiter la  solution pour dissoudre le solide ou disperser le liquide: ne pas inverser la fiole pour éviter les pertes.

5. Ajouter de l’eau distillée jusqu’à ce que le niveau de liquide soit environ 1 cm au-dessous du trait de jauge. Laisser revenir à la température de la pièce (la dissolution peut être endothermique ou exothermique et un changement de température affecte le volume de la solution). 

6. Déloger les bulles d’air, puis compléter jusqu’au trait avec un compte-gouttes en ajustant précisément la base du ménisque vis-à-vis le trait de jauge (les yeux au même niveau que le trait).
7. Fermer hermétiquement et inverser à quelques reprises pour assurer l’homogénéité de la solution. À ce moment, une perte de solution n’affecte pas la concentration. Si un peu de liquide s’échappe par le bouchon non hermétique, le niveau de liquide se retrouvera sous le trait de jauge: n’ajoutez pas d’eau car cela modifierait la concentration de la solution.

N.B. Pour préparer une solution avec un solvant autre que l’eau, répéter la même démarche, en remplaçant l’eau par le solvant approprié. 
C) Burette

Tube de verre gradué muni d'un robinet servant à mesurer précisément des volumes généralement fractionnaires de liquide.  Les burettes sont surtout utilisées pour les titrages.
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	Procédure:

1. Bien laver la burette puis la rincer abondamment à l’eau distillée.

2. Vérifier si le robinet est étanche (si nécessaire le démonter et le nettoyer).

3. Conditionner la burette en la remplissant environ au quart avec le liquide qu’elle devra mesurer.

· rejeter la moitié de ce liquide par le haut en faisant tourner la burette pour rincer toute la paroi,

· rejeter l’autre moitié par le robinet afin de rincer la pointe.  

· Répéter à deux autres reprises.

4. Fixer la burette sur un statif à l’aide d’une pince à burette et assurez-vous que le robinet soit fermé.

5. À l’aide d’un entonnoir à liquide, remplir la burette au-dessus du zéro et déloger les bulles d’air. 

6.  Ajuster la burette à zéro en veillant à ce que l’air soit complètement chassé de la pointe et du robinet, et à ce que le ménisque de liquide soit bien assis sur le trait du zéro alors que les yeux sont au même niveau.




Les formats des burettes généralement utilisées, ainsi que l’incertitude du fabriquant sont données dans le tableau de la page 25.  L’incertitude tient compte des deux lectures nécessaires pour effectuer une mesure.  Si un deuxième remplissage est nécessaire pour un même titrage par exemple, l’incertitude sur le volume sera le double de celle donnée.

D) Pycnomètre
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	C’est un contenant de verre servant à mesurer la masse volumique d'un liquide 
Il s'agit de peser un volume très précis de ce liquide pour obtenir la valeur recherchée: ( = m/V.  L’instrument doit être pré-étalonné avec un liquide de haute pureté dont on connaît la masse volumique de façon très précise et à diverses températures.  L’eau est généralement utilisée.

Le pycnomètre est muni d’un bouchon traversé par un conduit capillaire pour laisser échapper le liquide de surplus; la petitesse de l'ouverture minimise les variations de masse dues à l'évaporation.


E) Cylindre gradué
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	Le cylindre gradué est un instrument de verre en forme de cylindre, portant des graduations, muni d’un bec verseur et d’un pied, servant à mesurer différents volumes de liquides. Les capacités courantes sont de: 5, 10, 25, 50, 100 et 250 mL). La précision des cylindres gradués est moindre que celle des autres instruments volumétriques. Les incertitudes sur les volumes sont données dans le tableau de la page 25.

Le cylindre gradué doit être propre et bien conditionné avant chaque utilisation.




3. 
Données techniques

3.1 Masse volumique de l’eau (g/mL)

	T  (°C)
	0,0
	0,1
	0,2
	0,3
	0,4
	0,5
	0,6
	0,7
	0,8
	0,9

	14
	0,99927
	0,99926
	0,99924
	0,99923
	0,99921
	0,99920
	0,99919
	0,99917
	0,99916
	0,99914

	15
	0,99913
	0,99911
	0,99910
	0,99908
	0,99907
	0,99905
	0,99903
	0,99902
	0,99900
	0,99899

	16
	0,99897
	0,99895
	0,99894
	0,99892
	0,99890
	0,99889
	0,99887
	0,99885
	0,99884
	0,99882

	17
	0,99880
	0,99879
	0,99877
	0,99875
	0,99873
	0,99872
	0,99870
	0,99868
	0,99866
	0,99864

	18
	0,99862
	0,99861
	0,99859
	0,99857
	0,99855
	0,99853
	0,99851
	0,99849
	0,99847
	0,99845

	19
	0,99843
	0,99842
	0,99840
	0,99838
	0,99836
	0,99834
	0,99832
	0,99830
	0,99828
	0,99825

	20
	0,99823
	0,99821
	0,99819
	0,99817
	0,99815
	0,99813
	0,99811
	0,99809
	0,99807
	0,99804

	21
	0,99802
	0,99800
	0,99798
	0,99796
	0,99794
	0,99791
	0,99789
	0,99787
	0,99785
	0,99782

	22
	0,99780
	0,99778
	0,99776
	0,99773
	0,99771
	0,99769
	0,99766
	0,99764
	0,99762
	0,99759

	23
	0,99757
	0,99755
	0,99752
	0,99750
	0,99747
	0,99745
	0,99743
	0,99740
	0,99738
	0,99735

	24
	0,99733
	0,99730
	0,99728
	0,99725
	0,99723
	0,99720
	0,99718
	0,99715
	0,99713
	0,99710

	25
	0,99708
	0,99705
	0,99703
	0,99700
	0,99697
	0,99695
	0,99692
	0,99690
	0,99687
	0,99684

	26
	0,99682
	0,99679
	0,99676
	0,99674
	0,99671
	0,99668
	0,99665
	0,99663
	0,99660
	0,99657

	27
	0,99655
	0,99652
	0,99649
	0,99646
	0,99643
	0,99641
	0,99638
	0,99635
	0,99632
	0,99629


3.2 Masse volumique du méthanol (g/mL)

La masse volumique du méthanol peut être calculée à l'aide de l'équation:

( CH3OH = 0,8100 - 9,360 x 10- 4 t 

pour toute température, t °C, comprise entre 0 °C et 30 °C.

	T  (°C)
	0,0
	0,1
	0,2
	0,3
	0,4
	0,5
	0,6
	0,7
	0,8
	0,9

	14
	0,79689
	0,79680
	0,79671
	0,79661
	0,79652
	0,79643
	0,79633
	0,79624
	0,79615
	0,79605

	15
	0,79596
	0,79587
	0,79577
	0,79568
	0,79559
	0,79549
	0,79540
	0,79530
	0,79521
	0,79512

	16
	0,79502
	0,79493
	0,79484
	0,79474
	0,79465
	0,79456
	0,79446
	0,79437
	0,79428
	0,79418

	17
	0,79409
	0,79399
	0,79390
	0,79381
	0,79371
	0,79362
	0,79353
	0,79343
	0,79334
	0,79325

	18
	0,79315
	0,79306
	0,79296
	0,79287
	0,79278
	0,79268
	0,79259
	0,79250
	0,79240
	0,79231

	19
	0,79222
	0,79212
	0,79203
	0,79194
	0,79184
	0,79175
	0,79165
	0,79156
	0,79147
	0,79137

	20
	0,79128
	0,79119
	0,79109
	0,79100
	0,79091
	0,79081
	0,79072
	0,79062
	0,79053
	0,79044

	21
	0,79034
	0,79025
	0,79016
	0,79006
	0,78997
	0,78988
	0,78978
	0,78969
	0,78960
	0,78950

	22
	0,78941
	0,78931
	0,78922
	0,78913
	0,78903
	0,78894
	0,78885
	0,78875
	0,78866
	0,78857

	23
	0,78847
	0,78838
	0,78828
	0,78819
	0,78810
	0,78800
	0,78791
	0,78782
	0,78772
	0,78763

	24
	0,78754
	0,78744
	0,78735
	0,78726
	0,78716
	0,78707
	0,78697
	0,78688
	0,78679
	0,78669

	25
	0,78660
	0,78651
	0,78641
	0,78632
	0,78623
	0,78613
	0,78604
	0,78594
	0,78585
	0,78576

	26
	0,78566
	0,78557
	0,78548
	0,78538
	0,78529
	0,78520
	0,78510
	0,78501
	0,78492
	0,78482

	27
	0,78473
	0,78463
	0,78454
	0,78445
	0,78435
	0,78426
	0,78417
	0,78407
	0,78398
	0,78389


3.3 Masse volumique du mercure (g/mL)

La masse volumique du mercure à une température  t  quelconque, en degrés celsius, peut être calculée à l'aide de la relation suivante:

(t  =  (o  -  (o  ( t 

où
(t
=  masse volumique du mercure à la température t



(o
=  masse volumique du mercure à 0°C: 13,5955 g/ mL



(
=  coefficient d'expansion thermique du mercure: 1,81 x 10- 4


t
=  température en degrés celsius.

	T  (°C)
	0,0
	0,1
	0,2
	0,3
	0,4
	0,5
	0,6
	0,7
	0,8
	0,9

	14
	13,5610
	13,5608
	13,5606
	13,5603
	13,5601
	13,5598
	13,5596
	13,5593
	13,5591
	13,5588

	15
	13,5586
	13,5583
	13,5581
	13,5578
	13,5576
	13,5574
	13,5571
	13,5569
	13,5566
	13,5564

	16
	13,5561
	13,5559
	13,5556
	13,5554
	13,5551
	13,5549
	13,5547
	13,5544
	13,5542
	13,5539

	17
	13,5537
	13,5534
	13,5532
	13,5529
	13,5527
	13,5524
	13,5522
	13,5519
	13,5517
	13,5515

	18
	13,5512
	13,5510
	13,5507
	13,5505
	13,5502
	13,5500
	13,5497
	13,5495
	13,5492
	13,5490

	19
	13,5487
	13,5485
	13,5483
	13,5480
	13,5478
	13,5475
	13,5473
	13,5470
	13,5468
	13,5465

	20
	13,5463
	13,5460
	13,5458
	13,5455
	13,5453
	13,5451
	13,5448
	13,5448
	13,5443
	13,5441

	21
	13,5438
	13,5436
	13,5433
	13,5431
	13,5428
	13,5426
	13,5423
	13,5421
	13,5419
	13,5416

	22
	13,5414
	13,5411
	13,5409
	13,5406
	13,5404
	13,5401
	13,5399
	13,5396
	13,5394
	13,5391

	23
	13,5389
	13,5387
	13,5384
	13,5382
	13,5379
	13,5377
	13,5374
	13,5372
	13,5369
	13,5367

	24
	13,5364
	13,5362
	13,5359
	13,5357
	13,5355
	13,5352
	13,5350
	13,5347
	13,5345
	13,5342

	25
	13,5340
	13,5337
	13,5335
	13,5332
	13,5330
	13,5327
	13,5325
	13,5323
	13,5320
	13,5318

	26
	13,5315
	13,5313
	13,5310
	13,5308
	13,5305
	13,5303
	13,5300
	13,5298
	13,5296
	13,5293

	27
	13,5291
	13,5288
	13,5286
	13,5283
	13,5281
	13,5278
	13,5276
	13,5273
	13,5271
	13,5268


3.4 Pression de vapeur de l’eau (kPa)

	T  (°C)
	0,0
	0,1
	0,2
	0,3
	0,4
	0,5
	0,6
	0,7
	0,8
	0,9

	14
	1,598
	1,605
	1,612
	1,626
	1,640
	1,652
	1,661
	1,672
	1,683
	1,694

	15
	1,705
	1,716
	1,727
	1,738
	1,749
	1,761
	1,772
	1,783
	1,794
	1,806

	16
	1,818
	1,830
	1,841
	1,853
	1,865
	1,877
	1,888
	1,900
	1,913
	1,925

	17
	1,937
	1,949
	1,962
	1,974
	1,987
	2,000
	2,012
	2,025
	2,038
	2,050

	18
	2,063
	2,077
	2,090
	2,103
	2,116
	2,130
	2,143
	2,156
	2,169
	2,183

	19
	2,197
	2,211
	2,224
	2,236
	2,252
	2,266
	2,280
	2,295
	2,309
	2,323

	20
	2,338
	2,357
	2,376
	2,386
	2,396
	2,411
	2,426
	2,441
	2,456
	2,471

	21
	2,486
	2,502
	2,517
	2,532
	2,548
	2,564
	2,580
	2,596
	2,611
	2,627

	22
	2,643
	2,659
	2,676
	2,692
	2,709
	2,726
	2,742
	2,759
	2,775
	2,792

	23
	2,809
	2,826
	2,843
	2,860
	2,877
	2,895
	2,912
	2,930
	2,948
	2,965

	24
	2,983
	3,001
	3,019
	3,037
	3,055
	3,074
	3,093
	3,112
	3,130
	3,148

	25
	3,166
	3,186
	3,205
	3,224
	3,243
	3,262
	3,282
	3,301
	3,321
	3,341

	26
	3,361
	3,381
	3,401
	3,421
	3,441
	3,462
	3,482
	3,502
	3,523
	3,544

	27
	3,565
	3,586
	3,607
	3,629
	3,650
	3,671
	3,692
	3,714
	3,736
	3,759


3.5 incertitudes sur les instruments de laboratoire

Incertitude sur les instruments

1. L'incertitude sur instrument de mesure est parfois inscrite sur l'instrument lui-même. C'est notamment le cas sur la plupart des fioles jaugées. La première chose à faire pour connaître une incertitude est donc de vérifier sur l'instrument.

2. Si l'incertitude n'est pas inscrite sur l'instrument, on peut la chercher dans la liste fournit dans ce document (voir incertitudes sur les instruments de laboratoire), qui contient les incertitudes sur les modèles d'instrument les plus couramment utilisés :

3. Pour un instrument gradué sur lequel l'incertitude n'est pas inscrite et n'apparaissant pas dans la liste qui précède, la convention est de considérer que l'incertitude est la moitié de la plus petite division. Un thermomètre gradué à tous les 1 °C possède donc une incertitude de ± 0,5 °C.

4. Toutefois, il faut tenir compte du fait que, pour plusieurs instruments gradués, une mesure implique que l'on doive lire deux fois sur l'échelle graduée, ce qui entraîne que l'incertitude s'applique deux fois ; l'incertitude est alors deux fois la moitié de la plus petite division. Par exemple, si on mesure la longueur d'un objet à l'aide d'une règle dont la plus petite division est 0,1 cm, l'incertitude à l'une des extrémités de l'objet (où on pose le zéro de la règle) est de ± 0,05 cm ; à l'autre extrémité de l'objet, où l'on effectue la lecture (disons 7,6 cm), l'incertitude est aussi de ± 0,05 cm. L'incertitude sur cette mesure est la somme des deux incertitudes, soit 0,1 cm, c'est-à-dire la plus petite division de la règle.

5. Pour les instruments à affichage numérique et lorsque l'incertitude réelle n'est pas connue, l'incertitude est, par convention, ± 5 sur le dernier chiffre affiché.

6. Sur les balances électroniques généralement utilisées dans les laboratoires de chimie, l'incertitude est de ± 2 sur le dernier chiffre.

7. Les valeurs tirées de la littérature scientifique (ex.: masse volumique, température de fusion) possèdent une incertitude de ± 1 sur le dernier chiffre, sauf indication contraire.

Incertitudes sur les principaux instruments de mesure volumétrique

	Fioles jaugées
	
	Pipettes volumétriques

	10,00 mL
	± 0,02 mL
	
	1,000 mL
	± 0,006 mL

	25,00
	± 0,06
	
	2,000
	± 0,006

	50,00
	± 0,05
	
	3,00
	± 0,01

	100,00
	± 0,08
	
	4,00
	± 0,01

	200,0
	± 0,1
	
	5,00
	± 0,01

	250,0
	± 0,1
	
	6,00
	± 0,02

	500,0
	± 0,2
	
	7,00
	± 0,02

	
	
	
	8,00
	± 0,02

	Pipettes graduées
	
	9,00
	± 0,02

	0,100 mL
	± 0,005 mL
	
	10,00
	± 0,02

	0,200
	± 0,008
	
	20,00
	± 0,03

	0,50
	± 0,01
	
	25,00
	± 0,03

	1,00
	± 0,01
	
	50,00
	± 0,05

	2,00
	± 0,02
	
	100,00
	± 0,08

	5,00
	± 0,02
	
	
	

	10,00
	± 0,06
	
	Cylindres gradués

	25,0
	± 0,1
	
	10,0 mL
	± 0,1 mL

	
	
	
	25,0
	± 0,3

	Burettes
	
	50,0
	± 0,4

	10,00 mL
	± 0,02 mL
	
	100,0
	± 0,6

	25,00
	± 0,03
	
	250
	± 1

	50,00
	± 0,05
	
	500
	± 3

	100,0
	± 0,1
	
	
	


� SIMDUT, (18 août 2005) CSST–Répertoire toxicologique, http://www.reptox.csst.qc.ca/Documents/SIMDUT/IntroFra/Htm/IntroFra.htm


�	Chavanne et al, page 144 (première édition, juin 1986)
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