Rédaction d’un article et de sa partie expérimentale 

Pour perfectionner vos compétences à l’écrit, vous êtes responsable d’écrire le premier jet de vos articles scientifiques selon un plan de travail que vous aurez élaboré avec votre superviseur. Le manuscrit doit habituellement passer sous l’œil attentif de plusieurs autres étudiants dans le groupe avant d’atterrir dans sa version quasi-finale sur le bureau du Professeur Charette, lequel s’occupera de la soumission électronique. Ce dernier décide d’habitude des diverses modalités de diffusion (type d’article, sélection du périodique) car il a plus d’expérience à viser le lectorat et le médium appropriés. 

Pour fins de citation, votre superviseur est toujours nommé dernier auteur, alors que l’étudiant qui a contribué le plus intellectuellement et expérimentalement se retrouve en première position. Attention cependant : quiconque a travaillé sur votre projet – même s’il n’a contribué qu’à une seule réaction – doit aussi être inclus dans la liste des co-auteurs. Cette pratique permet, entre autres, aux étudiants du baccalauréat supervisés d’avoir à leur actif une publication tôt en carrière. 
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	Citation ABC : « En terme de nombre de publications, le groupe Charette se classe en excellente position au fils des ans : 21 in 2008; 11 en 2009; 16 en 2010; 6 en 2011; 9 en 2012; 7 en 2013, 3 en 2014, 7 en 2015, 8 en 2016, et 9 en 2017 comparé à 3.75 publications/chercheur selon les statistiques canadiennes actuelles. Il faut persévérer en ce sens ! »


Consignes de base

Lisez très attentivement les Guidelines for Authors qui sont propres à chaque périodique et utilisez toujours le modèle de manuscrit approprié, s’il existe. Si vous avez de la difficulté avec les fonctionnalités avancées de Word (telles que les tabulations, les entêtes, les interlignes, les styles de mise en forme), demandez de l’aide à ceux qui ont déjà publié dans le groupe. Au besoin, consultez des articles en ligne pour voir comment les auteurs s’y sont pris. Si parfois les consignes sont contradictoires, restez à tout le moins uniforme tout au long de votre article.

Attention, que vous le vouliez ou non, le groupe Charette soumet toujours ses articles en format mac. Si vous tenez à rédiger sous l’environnement Windows, assurez-vous que le transfert des données produise un fichier identique et 100% modifiable sous mac (quelques ordinateurs du groupe sont prévus à cet effet). Souvent, les polices et les caractères varient de façon significative lors du transfert, particulièrement dans les graphiques, et vous allez mettre votre superviseur en colère s’il est forcé de refaire tout le formattage.

En tant qu’auteur principal d’un article, il est dans votre intérêt de produire une version publiable de vos résultats dans les plus brefs délais (pour éviter de perdre la primeur d’une découverte, pour avoir la possibilité d’assister à des conférences ou de recevoir des prix, pour accumuler de résultats pour votre thèse/mémoire). De concert avec vos co-auteurs (s’il y en a), vous devriez donc travailler très fort durant la période de rédaction et ensuite être accessible en tout temps pour réfuter les commentaires des évaluateurs et corriger tous vos fichiers à soumettre au besoin. Même si le Professeur Charette passe au travers de tout, c’est à vous qu’incombe de vérifier minutieusement les moindres détails jusqu’à temps que votre article soit fin prêt pour la publication. 

Partie expérimentale (Supporting Information) 

Il est important que vous rédigiez votre partie expérimentale au fur et à mesure et que vous vous assuriez que toutes les données relatives à chacun des produits soient complètes et concordantes. Votre superviseur vérifie toujours minutieusement ce document. C’est pourquoi vous devez lui soumettre une version qui inclut les numéros de votre cahier de laboratoire (ex : ABC-BB-001) sur lesquels vous vous êtes basé pour rédiger la procédure afin d’en vérifier la conformité. Cette information sera retirée au moment de la soumission. 

En général, le Supporting Information suit toujours le même modèle, peu importe le périodique :

· Liste de tous les auteurs et numérotation des pages S1, S2, S3 dans l’entête;
· Table des matières de toutes les sections à venir;
· Considérations générales sur la manière dont les réactions ont été effectuées (type d’appareils, type de réactifs, précaution à prendre, etc.);
· Procédures générales de synthèse;
· Procédures expérimentales spécifiques et données de caractérisation (voir les 4 différents cas ci-dessous);
· Spectres RMN de tous les composés caractérisés (avec structure du composé à l’appui);
· Données de rayons-X, le cas échéant. 

CAS 1 : Nouveaux produits (= non rapportés dans la littérature)
Ce qu’il faut avoir :

01)
Une procédure expérimentale précise (avec rendement, échelle, etc.);
02)
Point de fusion (pour les solides);
03)
Point d’ébullition pour les liquides que vous distillez;
04)
Pouvoir rotatoire []D (avec conditions, concentration, solvant et température) pour les produits optiquement actifs;
05)
Mesure du rapport frontal Rf (avec les conditions d’élution);
06)
Chromatogrammes SFC, HPLC, GC, HRMS, FTIR (avec conditions, type de colonne, etc.) si vous rapportez des rapports d’énantiomères ou de diastéréoisomères ainsi que votre point de comparaison (mélange 1:1);

07)
Spectres RMN de proton (1H) et de carbone (13C) (et méthodes plus avancées, si nécessaire) avec avec les constantes de couplage pour multiplicité et la liste des déplacements chimiques; 

08)
Structures de rayons-X pour confirmer une stéréochimie, s’il y a lieu.

NB : Lorsque vous n’avez pu obtenir une analyse concordante, essayez d’autres méthodes moins précises pour déterminer les excès énantiomères (ex : méthode d’ester de Mosher); dans certains cas, cela peut se révéler essentiel, en l’occurrence si vous avez un brome ou autre atome non identifiable par RMN.
EXEMPLE DE PROCÉDURE :

N,N-Diethyl-4-(thiophen-2-yl)benzamide (1f): Following the general procedure, the crude mixture was purified by flash chromatography using a gradient of 20% to 100% EtOAc/Hexanes. The amide was isolated as a white solid; Rf: 0.50 (40% EtOAc/Hexanes); 1H NMR (CDCl3, 500 MHz): δ 7.65-7.61 (m, 2H), 7.41-7.38 (m, 2H), 7.36-7.34 (m, 1H), 7.32-7.30 (m, 1H), 7.11-7.08 (m, 1H), 3.66-3.21 (m, 4H), 1.36-1.03 (m, 6H); 13C NMR (CDCl3, 125 MHz): δ 170.87, 143.50, 136.13, 135.22, 128.17, 127.09, 125.79, 125.42, 123.65, 43.31, 39.37, 14.27, 12.96; HRMS (ESI, Pos): calc. for C15H18NOS [M+H]+: 260.1104 m/z, found: 260.1115 m/z; mp: 59-60 °C; FTIR (cm-1) (neat) 2976, 2935, 1617, 1425, 1290, 1097, 851, 825, 736, 713, 567. 

CAS 2 : Produits rapportés dans la littérature

Ce qu’il faut avoir :

01)
Caractéristiques physiques concordantes si elles sont rapportées dans la littérature (point de fusion, d’ébullition ou []D);

02)
Spectres RMN 1H et RMN 13C identiques et sans impureté.
EXEMPLE DE PROCÉDURE : 

[(1R)-1-(Nitromethyl)propyl]benzene (5a). (colorless oil)

The specific procedure for the addition of Et2Zn described in the experimental section was followed. Isolated yield: 92%, 95% ee. GC analysis of the product on chiral stationary phase (-dex, 30 m, 115 °C isotherm): (S)-5a tr = 41.21 min, (R)-5a tr = 42.43 min). R( 0.40 (20% Et2O in Hexane); 1H NMR (CDCl3, 300 MHz):  7.36-7.22 (m, 3H, ArH), 7.21-7.15 (m, 2H, ArH), 4.62-4.48 (m, 2H, CH2NO2), 3.41-3.30 (m, 1H, ArCHCH2NO2), 1.80-1.62 (m, 2H, CH2CH3), 0.83 (t, J = 7.6 Hz, 3H, CH2CH3); 13C NMR (CDCl3, 75 MHz):  140.2, 129.8, 128.5, 128.4, 81.6, 46.9, 27.0, 12.4. All spectral data are consistent with the literature values.

CAS 3 : Produits caractérisés en flux continu

Ce qu’il faut avoir en plus :

01)
une photo du montage en incluant une légende détaillée et en suivant le cheminement chronologique du réactif;

02)
le schéma technique du même montage;

03)
la description minutieuse de l’appareillage utilisé (T-mixer, back pressure regulator, etc.), incluant : a) les noms, modèles et fournisseurs des composantes du montage; b) le volume des réacteurs (modèle et composition de l’alliage tel que acier inoxydable, PFA, FEP); c) le volume des boucles d’injection, si utilisées; et d) le volume des solutions des réactifs;

04)
une description précise de la méthode de synthèse en flux continu (étapes de remplissage des réacteurs; étapes de chauffage/refroidissement avec les temps d’attente, facon dont la réaction est lancée, etc.).

EXEMPLE DE PROCÉDURE :

Continuous flow set-up for diazo synthesis
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A: CH2Cl2 feeding; B: Bottle reagent (hydrazone solution in CH2Cl2); C: Pump; D: Silver oxide column; D': Cooled column holder; D": Dewar filled with dry ice; E: 8 bar Back Pressure Regulator (BPR); F: 6-way valve; G: Post-reaction stream collection Flask (reaction flask) H: Waste containing Acetic Acid;

The system was set up using a R-series Vapourtec® flow reactor with one pump (flow rate of 0.5–3.5 mL/min), a controlled cooled column (1.7 mL in general) followed by a 8 bar (100 psi) back-pressure regulator and a 6-way-valve, eventually collecting the diazo in a reaction flask.
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General procedure for diazoalkanes synthesis

A 6-mm glass column was pre-packed to 1.7 mL volume under argon with a mixture of solid mixture of dried Celite® (500 mg), Ag2O (400 mg, 1.2 equiv) and anhydrous K2CO3 (390 mg, 2.0 equiv). The inlet of the column (bottom) was then connected to the reagent/solvent stream and the outlet of the column (top) was connected to an 8-bar BPR. Before starting reactions, all tubing reactors, connecting tubing, and the packed column were filled with anhydrous DCM. Activation of the column was achieved using three methods:* Method A: by flowing 3 mL of a 10 mol% solution of hydrazine (3 mL) in DCM through the column at 19 °C and at a flow rate of 0.5 mL/min. The reduction of the silver was typically observed within 3 to 5 min.; Method B: by flowing a 0.11 M solution of the dialkyl hydrazone (1.5 mL) in DCM through the column at 19 °C and at a flow rate of 0.5 mL/min; Method C: by flowing a solution of the hydrazone reactant in DCM containing 10 mol% of hydrazine (for aryl-alkyl hydrazones). Once the column was activated, a solution of hydazone (1.42 mmol, 1 equiv) (with 10 mol% hydrazine if Method C was used) in DCM (13 mL) in a bottle reagent was flowed into the cooled column. Once the reagent's solution was fully pumped through, DCM was then used as flow solvent. The flow rate and temperature were optimized: they vary from 0.5 to 3.5 mL/min and from –20 to 19 °C depending on the diazo reagent's stability. Reactions proceeded with a residence time from 0.5 to 3 min depending on the substrate. The post-oxidation stream of diazo solution was immediately dropped in the collection flask containing dimethyl acetylenedicarboxylate (2.0 equiv) or the acid quenching reagent. Decolorization indicating the full consumption of the diazo reagent was immediately observed in both cases.  Then the crude mixture was concentrated under vacuum and the product was purified by flash chromatography on silica.

CAS 4 : Produits commerciaux

Rien n’est requis, sauf la description de la méthode que vous avez utilisée pour les purifier, le cas échéant.

FICHIERS À SOUMETTRE AU PROFESSEUR CHARETTE :

· le fichier original du manuscrit dans sa version la plus finale, incluant le Graphical Abstract;

· le fichier original de toutes les structures et photos;

· Le fichier original et PDF du Supporting Information en prenant soin d’y avoir inclus clairement les numéros de votre cahier de laboratoire correspondants;

· Le fichier original de la Cover Letter, incluant le premier jet d’un court paragraphe justificatif et la liste des examinateurs suggérés (en général 5);

· le fichier Endnote des articles que vous avez listés en référence pour en avoir un accès direct;

· le fichier de la Compound Characterization Checklist, s’il y a lieu (manuscrits ACS);

· le fichier .cif des structures de rayons-X (avec checkcif), s’il y a lieu.

