T3 ST3 CONTROLE QUALITE

Introduction : le contréle qualité en chimie consiste tres souvent en la vérification des normes
(concentration maximale respectée, absence de certaines especes chimiques...).
Un dosage permet de déterminer la concentration d’'un composé dissout dans une solution.
Deux types de dosages : - soit destructeur de I'échantillon : on effectue une réaction chimique.
- soit non destructeur : on mesure une grandeur physique (pH, o...).
Deux grandes familles : - par comparaison : on utilise alors une courbe d’étalonnage.
- par titrage : il est alors nécessaire de définir un observable.

T3 | ST4 | PARTIE 1 | DOSAGE PAR ETALONNAGE

Activité expérimentale : TP n°23 : Controle qualité d’un sérum physiologique Notes

Compétences :

- Pratiquer une démarche expérimentale pour déterminer la concentration d’'une espéce chimique a l'aide de
courbes d'étalonnage en utilisant la spectrophotométrie et la conductimétrie, dans le domaine de la santé, de
I'environnement ou du contrdle de qualité.

- Faire I'analogie entre deux lois : loi de Beer-Lambert (spectrophotométrie) et loi de Kohlrausch (conductimétrie).

Références du livre : bilans pages 453 + exercice résolu p456 (= TP23 : conductimétrie)

- Il s’agit de déterminer la concentration inconnue Co par
comparaison de la valeur de la grandeur physique mesurée
pour cette solution (absorbance Ao ou conductivité oo) avec les
valeurs correspondant aux solutions étalons (formant une
courbe d'étalonnage).

- Comment déterminer cette concentration inconnue Co ?

La spectrophotométrie La conductimétrie
si I'espece a doser est colorée et Choix d'une technique si I'espece a doser conduit le
absorbe la lumiere courant électriaue

Préparation des
solutions étalons de
concentrations

connues
(" Mesure de 'absorbance A ) Mesure d'une grandeur
(en choisissant la longueur d'onde |« physique pour chaque —»[ Mesure de la conductivité O ]
q ou I'absorbance est maximale) ) solution étalon

Mesure d'une grandeur

physique pour la —>[ Mesure de la conductivité Oo ]
solution a doser

ﬂoi de Beer-Lambert : A= k’& /Loi de Kohlraush : o = kxc\

' G

Mesure de I'absorbance Ao
L (pour la méme longueur d'onde)

Tracé de la droite P
d'étalonnage et Fa
détermination de la S Syonnenennas el
concentration v
inconnue Co Sy

NB : comme un spectrophotomeétre ou un pH-metre, un conductimétre doit étre étalonné (sensibilité a la température).
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Rappels : - utilisation d’une échelle de teintes (2"9¢) : Activité 3 page 448 Notes
- loi de Beer-Lambert (1°'¢S) : Fiche G page 14
- dosage par étalonnage (1°¢S) : Fiche A page 424

- Analogie entre les deux lois :

. sfs. 2 . a2 24t 2 -1
Technique utilisée conductimétrie spectrophotométrie fons A (S-m’mol™)
P A : ' . ' , ‘ H;0° 350x10~
Phénomeéne physique conduction absorption H’0 : "
mis en jeu du courant électrique de la lumiére i
' ' n ' = Na* 501x10°
Relation o= 2\ [X] A= 2(e, 0 [X] ar 7.63%10°
| =1 | =l K* 7,35%10°
Grandeur physique mesurée o A NO; 714x107
Grandeur molaire associée A g €

-

Application : exercice résolu en haut de la page 451

Refaire le méme raisonnement avec une solution de chlorure de
calcium, réalisée par dissolution de cristaux de chlorure de
calcium notés CacClo ).

13 | ST3 | PARTIE 2 | DOSAGE PAR TITRAGE

Préalable : bien connaitre la verrerie ! Voir le Doc.6 page 469 Notes

Compétences :

- Etablir la réaction support du titrage a partir d’'un protocole.

- Pratiquer une démarche expérimentale pour déterminer la concentration d’'une espéce chimique par titrage par
suivi d’'une grandeur physique dans le domaine de la santé, de I'environnement ou du contrdle qualité.

- Pratiquer une démarche expérimentale pour déterminer la concentration d’'une espéce chimique par titrage par
visualisation d’un changement de couleur dans le domaine de la santé, de I’environnement ou du contrble qualité.

Références du livre : bilans pages 473 + exercice résolu p476 (= TP25 suivi pH-métrique)

- Tout titrage a pour support une réaction chimique, appelée e
« réaction _de titrage ». Elle est rapide et totale, bien sOr graduée -

spécifique de I'espéce chimique étudiée. solution
Cette réaction chimique a lieu entre : ttrante
|'espéce a titrer dont on veut connaitre la concentration g
et |'espéce titrante dont on connait précisément la concen- !
tration. ¥ solution
- Principe du titrage : bécher M ame—ter, ~ dtitrer
(1) On introduit progressivement I'espéce titrante (que l'on '
notera B) dans la solution contenant I'espece a titrer (que - gf’r:gﬁ{;
I'on notera A). La réaction de titrage a lieu : . ——
‘ aA+bB - cC+dD ﬁL{?ﬂgnéﬁque
(2) A I'équivalence, les réactifs (A et B) ont été introduits dans - o =

les proportions steechiométriques.

(3) On peut écrire la relation de proportionnalité entre les
quantités de matiere introduites : nNaintitial / @ = NB,équiv / b
qui se traduit ainsi : ( Ca X Vajintitial ) /@ = (Cs X VB,equiv ) /' b

Application : exercice résolu en haut de la page 470

- Pour repérer I'équivalence, il est nécessaire de définir un
observable : soit un changement de couleur (notamment d’'un
éventuel indicateur coloré), soit un saut de pH, soit un
changement dans I'évolution de la conductivité.
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- Etude de trois types de titrages : Notes

rF 3 . -1
Cas du titrage conductimétrigue oS -cm)

= Principe : on suit I'évolution de la conductivité o lors de
I'ajout de la solution titrante.

= Précautions : la dilution doit étre négligeable, on utilise
donc un grand volume de solution a titrer. .

= Observable : I'équivalence est repérée par un change-
ment de pente de la conductivité (minimum souvent).

= Méthode : ils faut au préalable tracer les segments a

partir des points expérimentaux. , . Volume
s . , . équivalent V,
Eventuellement, on demande de les interpréter. Trois

cas possibles :

Vv {mL)

Pas d’ions rajoutés OU Des ions sont rajoutés OU
remplacés parions de A des ions sont remplacés par (inverse)
équivalents d’autres de A plus importants
Cas du titrage pH-métrique AoH doH

» Principe : on suit I'évolution du pH lors de l'ajout
de la solution titrante.

= Observable : I'équivalence est repérée par une
brusque variation de pH, dit « saut de pH ».
Mais aussi par un « pic » au niveau de la courbe
dérivée f(V) = dpH / dV.

= Méthode : les coordonnées du point d'équivalence
sont déterminées a l'aide :  (au choix ou en paralléle)
- de la méthode des tangentes ;
- de 'extrémum de la courbe dérivée ;
- du changement de couleur de l'indicateur coloré
acido-basique préalablement rajouté.

dVv

Cas du titrage colorimétrigue
= Principe: on [lutlise lorsqu’une des [
especes chimiques mises en jeu est

colorée. B ST
» QObservable : I'équivalence est repérée par il

un changement de couleur de Ila

solution.
= Méthode :

- Si aucune des especes, titrantes ou

produites, n'est colorée, alors on utilise un Lol

indicateur de fin de réaction. - ey A

- Lorsque la réaction support est une
réaction acido-basique, on utilise un
indicateur coloré acido-basique dont la
zone de virage (le changement de
couleur) contient la valeur de pH a
I'équivalence.

Activités expérimentales :
- TP n°24 : Contrble de la concentration des ions sulfates dans une eau minérale
- TP n°25: Vinaigre au controle

Expression du résultat. Comme ce sont des techniques quantitatives, on doit donner la
concentration de la solution titrée avec un intervalle de confiance tenant compte de I'ensemble des
sources d'erreurs : C = Cmesurée = U(C) ou Crmesurée - U(C) < C £ Cresurée + U(C).
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