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Remarques générales post-montage :
->La chute de burette pour la CMC semble un peu moyenne-> peu donner l’impression qu’il ne s’agit pas d’une vraie chute de burette (en termes de geste si mais bon)
-> La méthode de Fajans pour faire une vrai juste de burette en bonne est due forme.
->La manip sur le cuivre est un peu gênante car on parle de couche pour donner un exemple du quotidien, mais en faite on fait l’absorption du cuivre, c’est un peu en décalage avec le principe des couches même si on calcule aussi le H2O uptake. On peu le présenter directement comme permettant de capter des polluants style plomb… et éventuellement parler des couches à l’oral.





I-Formation et structure des colloïdes
-Mesure de la concentration micellaire critique du SDS
	-Synthèse et caractérisation de nanoparticules d’Argent
II-Propriétés des solutions colloïdales
	-Etude des polymères super absorbant

INTRODUCTION :
Définition colloïde (IUPAC) : Un colloïde est un état de division de la matière dans lequel des particules dispersées dans un milieu continu ont au moins dans une direction une dimension dont la taille caractéristique est comprise entre 1 nm et 1 Microm. Ou alors qui présente des discontinuités de cette ordre de grandeur (microémulsion ou ça percole). 
Remarque sur la définition : 
· Effet de la gravité négligeable devant l’agitation thermique.
· On présage qu’il peu y avoir des objets très différents, car définition très large
· Notamment, la définition ne précise pas quelles sont les états de la matière.
On peut les classer selon le type du milieu continu et de la phase dispersée. Sol-liquide … mais pas gaz-gaz (car miscible).
Plein de colloïde mais qui sont-ils ? objets du quotidien ou objet de laboratoire ?
->les deux, d’une part au labo synthèse d’objet ultra bien définis aux propriétés maitrisées (aérogel) 
->Les colloïdes sont présents au quotidien :
On trouve par exemple le beurre (gel), gel hydroalcoolique, mayonnaise qui est une émulsion, d’eau et d’huile stabilisé par un tensioactif provenant du jaune d’œuf (lécithine).
Tensioactif-> reviendras dessus simplement on comprend que ça permet de stabiliser le mélange alors que l’eau et l’huile ne sont pas miscible. 
Notion de stabilité du colloïde : Tension de surface Processus d’agrégation, comment les empêcher de se mettre en œuvre. Car état métastable.
Dans ce montage Analyser : Action d’identifier dans une substance les éléments constituants et d’en déterminer la teneur -> deux aspects.
C’est ce qu’on explorera en partie avec ce montage qui se propose de présenter différents types de colloïdes et d’en étudier les propriétés.  -> plan


Potentiel zeta quantifie la charge à la surface de la particule plus c’est élevé moins les particules peuvent s’agréger.
Remarque : au-delà du micromètre c’est une suspension


Manipulation 1 : Mesure de CMC
 
Phase de manip : Mesure de CMC par titrage, faire une partie de la courbe pour faire une incertitude type A (pas vraiment réalisable en type A en faite). Chute de burette, utilisation de Regressi.
Intérêt de la manip : Dosage avec burette + Regressi donc phase de manip intéressant. Discussion intéressante sur la conductivité pour expliquer ce qu’ils se passent. Beaucoup d’application intéressantes. 
Objectif de la manip : Présente un exemple d’émulsion. Mesurer une concentration micellaire critique, c’est-à-dire que l’on met en évidence la formation de structure colloïdales.

Transition : On a étudié un type de colloïde de la classe des émulsions, on a compris selon quelles conditions elle se formait, on l’a mise en évidence avec la conductimétrie, pour autant on n’a pas été en mesure de les caractérisé directement : leurs tailles, leur morphologies… On ne dispose pas vraiment des outils pour le faire. On peut cependant avec les outils à notre disposition caractériser la taille et dans une certaine mesure la morphologie des particules, dans le cas où l’on travaille avec des nanoparticules bien spécifiques.

SDS : 2nm de long.
Remarque : utilisation de micelles pour faire des matériaux poreux.
Remarque : caractérisation par diffraction laser.
Remarque : tensioactif = amphiphile
Remarque : tensioactif cationique toxiques, se lient lipides acides nucléiques…
Remarque : les phospholipides sont des zwitterion
Remarque : HLB échelle pour quantifier les tensioactifs HLB= 7 + somme contrib hydrophyle + somme contrib hydrophobes    (HLB équilibré 7)    SDS   HLB 40
Application : détergence, -> décoller les graisses. Synthèse de polymère.
Remarque : erreur sur le titrage due au fait que le tensioactif se fixe d’abord en surface.
Température de Kraft : certains amphiphiles restent sous forme solide ionique et se dissolvent mal, jusqu’à une certaine température.  => dans les lessives on met des anions spécifiques pour contrer les ions calcium.
Utilisé dans les shampoings :


Micelles : différentes formes de micelles en fonction de la forme de la tête polaire, si on met deux tensioactifs différents, si on change la force ionique… (cylindrique, sphérique, liposome,…
Remarque : avec des mélanges de tensioactif (hydrophile plus hydrophobe) ou les peg on peut avoir des microémulsion (c’est pour une HLB proche de 7)
Remarque : destruction des émulsions : coalescence, sédimentation.
Remarque CMC par UV : avec le benzoyl acétone, deux conformations, une qui absorbe dans le visible dont la configuration augmente brutalement.
Diffusion de Rayleigh : sur des objets très petit devant lambda. Pdif inversement proportionnel à la puissance 4 de lambda. Ciel haut dans le ciel ça diffuse mieux le bleu, mais au zénith le bleu est tellement diffusée (bcp d’épaisseur) que  qu’on voit le rouge qui est transmis.
Diffusion de Mie entre 0,1 et 10 fois la longueur d’onde.

Manipulation 2 : nanoparticules d’argent

Phase de manip :  Préparation de la solution de NaBH4 (important ça ne se conserve pas), Synthèse des nano, spectre UV et déstabilisation des nano.
Rajouter du chlorure de sodium devant le jury -> changement de couleur.
Intérêt de la manip : On peut présenter des nanoparticules, et déterminer une taille assez simplement. Le JCE est bien expliqué et le protocole simple.
Objectif de la manip : Présente un exemple de Sol synthèse et caractérisation. Détermination de la taille d’une nanoparticule d’argent en utilisant la bande plasmon.
Transition : 
Dans cette expérience on a vu que l’on pouvait former des nanoparticules en réduisant le sel d’argent avec NaBH4 jusqu’à atteindre une taille bien définie grâce à BH4- qui empêche que l’agglomération continue. La taille de ses objets a pus être caractérisé, on a vu aussi que l’on pouvait vraiment moduler la taille. Ces structures si particulières dont on a brièvement évoqué les propriétés ont vraiment des applications très diverses. Ces applications peuvent concerner des domaines de la chimie et peuvent avoir attrait à la vie de tous les jours. C’est le cas des couches, dont le fonctionnement repose sur le polyacrylate, des polymères superabsorbants. 

Avec les nano on peut obtenir toutes sortent de forme suivant le protocole (triangles, sphère …) Ici c’est plutôt des sphères
Plasmon : Particule soumis à lambda supérieur à sa taille, les e- libres (bande de conduction) oscillent en phase car ils subissent une force de rappel (modèle de thomson). Il existe une fréquence de résonnance appelé résonnance plasmon qui dépend de la nature du métal (dans le visible pour Cu, Au, Ag) (au-delà de 50 nm on a des termes quadripolaires en plus). On peut avoir des interactions entre nano aussi quand elles sont assez proches.
IMPORTANT : Le fait qu’on ait qu’une bande semble indiqué qu’on ait bien une sphère (isotrope) mais attention on n’a pas balayé tout en longueur d’onde.
Remarque : nanoparticules dans les vitraux (église).
Boites quantiques : Semicond de quelques nanomètres (propriétés quantique car pas de bande)  utilisé dans les TV
Catalyse : surface spécifique grande, se récupère bien par centrifugation.
Remarque : observation au TEM pour voir la forme taille des nanoparticules.
Remarque : NaBH4 réduit et stabilise en formant une couronne chargée négativement (il régule aussi la croissance). On peu rajouter du polyvinylpyrolidinone pour stabiliser.
Remarque : ces nano coutent bcp moins cher que celle d’or. 
Remarque : l’ajout de sel augmente la force ionique et écrante les charges, ce qui a pour conséquence de faciliter l’approche de deux nanoparticules chargé moins.
Remarque : Autour de la nano c’est potentiellement la forme hydrolysé de B(OH)4- qui entoure la nano.
Remarque : TEM faisceau d’électrons envoyé à travers un échantillon.

Manipulation 3 : Gel super absorbant

Phase de manip : Suivi cinétique par UV, Dosage par étalonnage, gel sous microscope.
Intérêt de la manip : Présente un gel, la manip est quantitative. Observation au microscope. Le protocole est assez claire dans le JCE, c’est bien expliqué.
Objectif de la manip : Mettre en évidence la formation d’un gel, water uptake (pas très précis) et Cu2+ uptake

Conclusion : Dans ce montage ont vu différents types de colloïdes pour différentes applications avec différents types de milieu dispersant et de milieu dispersé. On leur a vu des propriétés communes, notamment leur métastabilité, comment empêcher l’agrégation… Les colloïdes sont des matériaux aux formes et propriétés très intéressantes, dont on a mis en évidence qu’une infime partie. Les colloïdes ne sont néanmoins pas toujours métastables, les microémulsions par exemple constitue un état thermodynamiquement stable.
Ouverture microémulsion : état stable.
Remarque : le cytoplasme est un gel, cytosquelette maintient le truc rigide. Mucus qui permet de piéger les bactéries. Cosmétiques gels.
Remarque : gel = gélifiant + liquide
Remarque : état en général métastable, mécaniquement bloqué.
Seuil de gélification, percolation.
Remarque : Cu -> jahn-teller => pas de règle de laporte.
Manipulation Imposé : 
Phase de manip : CCM de fin de réaction, filtration sur Buchner, recri possible(attention il faut très peu de solvant, mais elle marche bien anyway. Point de fusion.
Intêret de la manip (pédagogique) : Les élèves de classe préparatoire peuvent comprendre les aspects théoriques et faire le lien avec les aspects expérimentaux. C’est une aldolisation croisée avec un partenaire non énolisable et une base faible suffit. On les fera se questionner sur le choix des réactifs. Suivit CCM intéressant et caractérisation possible. En démonstration au lycée éventuellement. Discussion possible autour de la chimie verte, les élèves trouverait la manip plutôt verte à priori, sauf qu’on peut faire bien mieux, on peut la réaliser sans solvant.
Objectif de la manip : Synthèse d’une chalcone (anti-inflammatoire, dérivé potentiellement anticancéreux). On la trouve dans le métabolisme de certaine plante. Par aldolisation crotonisation.


[bookmark: _Hlk61947800]Protocoles :
Synthèse de nanoparticules d’argent :
-> nettoyer toute la verrerie à l’acide nitrique dilué puis rincer à l’eau distillée
->Dans une fiole jaugée de 100 mL dissoudre 16,99 mg (exactement, grande précision requise) de nitrate d’Argent dans l’eau.
->Dans une deuxième fiole jaugée de 250 mL dissoudre 18,92mg de tétrahydruroborate de sodium dans l’eau.
-> Placer exactement 30 mL de la solution de tétrahydruroborate de sodium dans un ballon Tricol de 100 mL dans un bain de glace, muni d’une ampoule de coulée de 100mL que l’on placera sous agitation magnétique vive.
-> Introduire 10mL de la solution d’ions argent dans l’ampoule de coulée. 
->Ajouter lentement la solution d’Argent (Max 1 goutte seconde)
->Effectuer un Spectre UV -visible de la solution.
-> Faire un UV après avoir ajouter un peu de sel, puis un peu plus (il faut aller vite) (on doit pouvoir avoir une solution violette)

Mesure de la CMC du SDS :
Matériel : 5 fioles jaugées de 100mL, 1 conductimètre, un agitateur magnétique, pipette jaugée de 10mL, burette de 25mL (si 50 mieux), bécher étroit de 50mL (5)

->Dissoudre dans les différentes fioles jaugée de 100mL environ exactement 0,29g ; 0,58g ; 0,87g ; 1,15g ; 1,45g de dodécylsulfate de sodium  (SDS). On prendra garde à pas secouer pour éviter la formation de mousse. Utiliser le bain à ultrason pour dissoudre et chauffer dans un bain marie jusqu’à obtenir une solution limpide.
->Mesurer les conductivités des différentes solutions (sauf la 0,29g) en plaçant environ 20mL (à l’œil) dans un bécher (on récupérera ensuite la solution). (Si ça mousse bcp m’appeler)
-> pour la solution à 0,29g placer 10mL dans un bécher étroit de 50mL (veiller à ce que le conductimètre soit immergé (si ça ne marche pas, m’appeler.) Le tout surplombé par une burette de 25mL rempli d’eau distillée.
-> Relever la conductivité en fonction du volume ajouté, (faire une dizaine de point max)

Formation d’un gel à partir d’un polymère super absorbant :

Gamme étalon :
-Solution mère à 0,05M :Dissoudre 2,14g de CuCl2 dans une fiole de 250mL, compléter jusqu’au trait de jauge avec de l’eau distillé. 
-Dans quatre fioles de 25mL introduire 20mL puis 15mL puis 10mL puis 5mL de la solution mère et compléter jusqu’au trait de jauge avec de l’eau distillée.
-Mesurer l’absorbance des différentes solutions. On prendra de l’eau distillé pour la cuve de référence, des cuves en plastique suffiront.
Absorption du cuivre par le polymère :
Dans un sachet de thé peser environ exactement 0,8g de polyacrylate de sodium. Dans un bécher ajouter 100mL de la solution de cuivre (II) à 0,05M (on passera par une fiole de 100mL)
->Placer le bécher sous agitation, lancer le chronomètre au moment ou le sachet (maintenu par une pince est plonger dans la solution.
-> mesurer l’absorbance à 2 min puis 5 puis toutes les cinq minutes, jusqu’à ce que l’absorbance à 810nm(on ne regarde que cette valeur) ne varie plus (1h env). ON replacera à chaque fois l’échantillon placé dans la cuve dans le bécher après mesure.
-> Une fois les mesures terminées, dans une fiole de 100mL placé la solution du bécher, mesurer la masse d’eau à ajouter pour compléter jusqu’au trait de jauge. Transvaser ensuite le contenu de la fiole dans une fiole de 200mL. Rincer la fiole de 100mL à l’eau distillé et ajouté dans la fiole de 200mL, rincer les pipettes et la cuves avec un peu d’eau distillé et récupérer les eaux de rinçage dans la fiole. Jeter le polymère et rincer le sachet de thé (le faire un peu tremper) avec au moins 50mL d'eau distillée que l’on ajoutera dans la fiole de 200mL.
-> compléter la fiole jusqu’au trait de jauge et mesurer son absorbance à 810nm.

Formation d’un gel et observation : dans un bécher de manière approximative (à l’œil) placer environ 1g de polyacrylate de sodium et ajouter progressivement de l’eau tant qu’elle est absorbé par le polymère.


Matériel :

Gel à base de polymère super-absorbant :
-Couches pour bébé (4 au minimum)
-CuCl2 : solution 0,2M ou plus si possible sinon solide
-CoCl2 : solution de 0,2M ou approchant sinon solide
-NiCl2 : solution de 0,2M ou approchant sinon solide
-Sachet de thé (tissus)
-sachet de thé en papier peu importe le thé x2
-Microscope

Nanoparticules d’argent :
-NaBH4 solide plus grande pureté disponible
-AgNO3 solide plus grande pureté disponible
-NaCl

CMC :
-Dodécyl sulfate de sodium (SDS)
-Bromure de cétyltrimétyl ammonium
-toluène 
-Butanol
-Conductimètre

Chalcone :

-Acétophénone
-Benzaldéhyde
-Hydroxyde de potassium solide
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