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TD chromatographies - Analyse quantitative 

 

Exercice I - Préparation du 1-phényléthanol 

 

Extrait du BTS 2009 - Sujet 1 

 

 
 

 A la fin de la synthèse, la pureté du 1-phényléthanol synthétisé est déterminée par CPG, en 

utilisant la méthode de la normalisation interne. 

 

Le chromatogramme de référence fourni est donné ci-dessous :  

 

 
 

 

 
 

 

Après synthèse et purification (rectification), le distillat est pesé, puis injecté en CPG dans les mêmes 

conditions d’analyse que la référence.  
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Le chromatogramme obtenu est donné ci-dessous :  

 

 
 

 
 

1) Analyser qualitativement ce chromatogramme. 

2) Déterminer la pureté du produit obtenu. Aide : remplir les tableaux suivants : 

 

 
Chromatogramme de référence 

tR(min) %m %A Ki/phenyl 

Dichlorométhane     

Styrène     

Acétophénone     

1-phényléthanol    1 

 

 
Chromatogramme du produit synthétisé 

tR(min) %A %m 

Dichlorométhane    

Styrène    

Acétophénone    

1-phényléthanol    
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Exercice II - Préparation de l’acide benzoïque  

 

La synthèse de l’acide benzoïque peut se faire par hydrolyse de la benzanilide :  

  
Benzanilide Acide benzoïque 

 

1) Analyser et attribuer les spectres IR ci-dessous : 
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2) Après la synthèse, deux étudiantes analysent leur produit par HPLC, en utilisant la méthode de 

l’étalon interne, afin d’en déterminer la pureté. Analyser leurs résultats. 

 

L’étalon interne utilisé est la caféine. 

 

Ci-dessous est donné le chromatogramme étalon obtenu (injection de 20 µL) : 

 

 
 

Remplir le tableau suivant :  

 

Référence 

 Caféine Acide benzoïque Benzanilide 

tR (min)    

i (mg.L-1)    

%Ai    
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Pour leur analyse, chaque étudiante doit d’abord préparer une solution mère de leur produit en 

dissolvant environ 0,1 g (masse exacte à noter) dans une fiole de 20,0 mL. Puis, une fiole fille est 

préparée à partir de 50 µL de cette solution mère et de 100 µL d’une solution d’étalon interne à 

4,470 g.L
-1

, le tout dilué dans une fiole de 20 mL. L’injection, pour analyse, est de 20 µL. 

 

Voici les deux chromatogrammes obtenus :  
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Chromatogrammes dosage 

Stéphanie Sonia 

tR (min) %A  / mg.L
-1

 tR (min %A  / mg.L
-1

 

Caféine 

(EI) 
      

Acide 

benzoïque 
      

Benzanilide       

 Masse réelle pesée :  Masse réelle pesée :  

 Pureté :  Pureté :  

 

 


