Rédaction du cahier de laboratoire

Le groupe Charette a adopté FindMolecule en guise de cahier de laboratoire électronique, dont l’utilisation est obligatoire. Ce dernier est accessible en tout temps, à partir de n’importe quel ordinateur, que ce soit sur le réseau de l’Université de Montréal ou à la maison. Aucun matériel ou logiciel n’est nécessaire; il suffit de vous connecter en allant sur la page www.findmolecule.com, en entrant votre adresse courriel institutionnelle/mot de passe et en choisissant « Lab Book » dans le menu déroulant en haut à côté du logo (plutôt que « Inventory »). 
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De nos jours, le passage à la version électronique est devenu inéluctable, ne serait-ce que pour vous habituer à la réalité du milieu du travail. Bien que la consignation des données soit plus stricte et laborieuse que d’écrire librement sur du papier, les avantages d’un tel outil sont multiples : enregistrement de manière uniforme du protocole expérimental; partage de données qui accélère le processus de recherche (onglet « Search ») et évite la redondance; et support sécurisé (informatique en nuage). 

Demandez tout de suite à l’un de vos collègues de vous montrer les quelques astuces et les fonctionnalités intéressantes du système pour consigner vos expériences plus vite et plus optimalement. L’interface est relativement intuitive, mais peut différer de ce à quoi vous avez été habitué par le passé.  

NB : Dès le départ, n’oubliez pas de cliquer sur « Share all » dans « Settings » pour permettre à tous de voir vos expériences. De plus, FindMolecule permet un circuit de signatures/validation et la conversion de vos pages d’expériences en format PDF. Prenez l’habitude d’utiliser ces deux fonctionnalités fréquemment, au minimum à la fin de chaque trimestre et obligatoirement à la toute fin de votre mandat.

Attention, votre cahier de laboratoire est un document officiel qui détaille tous les aspects pratiques de vos manipulations. Il doit rendre compte clairement du cheminement et de votre expérimentation scientifique, de l’idée à la conclusion. Il est crucial de garder à l’esprit que d’autres chimistes vont consulter vos pages à maintes reprises (même quand vous aurez quitté le groupe) et qu’ils doivent être en mesure d’extraire facilement l’information que vous avez compilée au cas où ils doivent répéter vos expériences. Dans le cas contraire, vos résultats seront mis en doute et n’auront que peu de valeur aux yeux de votre superviseur ou de vos collègues. Il doit donc être complet et rédigé avec soin au quotidien. La façon dont vous remplissez votre cahier de laboratoire est aussi un point de référence pour vous évaluer, car il est le reflet de votre façon de travailler au jour le jour. 

Par souci d’uniformité dans le groupe, il est très important que vous rédigiez tous votre cahier de laboratoire de la même façon en fonction des sections offertes par le système (voir page typique à la fin du document) : 

Commentaires généraux : La date est automatiquement inscrite dès que vous ajoutez une nouvelle entrée dans votre cahier de laboratoire (bouton « New Experiment ») et dès que vous fermez une expérience (changement de statut à « Done »). De plus, vous devez toujours nommer vos expériences de la même façon : ABC-VOSINITIALES-#page (ex : ABC-BB-001); vous pouvez ensuite y ajouter un titre personnalisé au besoin et les sous-classer par projet ou type personnalisés.
Scheme : Entrez une équation chimique détaillée (incluant toutes les réactions et conditions réactionnelles).
Tables : 1) Indiquez toutes les informations sur chacun des réactifs et solvants que vous avez utilisés dans la réaction : le poids moléculaire (MW); la quantité de produit ou masse (m); le nombre de moles ou mmoles (n); le nombre d’équivalents d’un produit par rapport à l'autre (equiv); la densité (d); le volume utilisé dans la réaction (volume); sa provenance (source); sa purification/concentration/chargement s’il y a lieu (purity/conc./loading). 2) Indiquez également les informations pertinentes sur les produits formés (la ligne se crée automatiquement quand l’équation est dessinée avec les outils de FindMolecule) : nom, poids moléculaire, masse obtenue, mole, équivalent, rendement, pureté, etc.

Procedure : Écrivez une procédure expérimentale complète et très détaillée de votre expérience afin que quiconque puisse facilement la répéter simplement en suivant votre description. Il est essentiel d’inclure toutes les observations pertinentes (couleur, dégagement de gaz, température, exothermicité, etc.). Évitez les termes généraux tels que « idem page x » ou « même procédure page x » : il y a toujours quelque chose de différent (temps d’addition ou autre). Si c’est pertinent, indiquez aussi l’heure à laquelle la réaction est commencée, à laquelle les CCM sont prises, à laquelle les réactifs sont ajoutés et à laquelle la réaction est terminée. Dans la plupart des cas, la masse approximative du produit brut doit être notée pour démontrer s’il y a eu des pertes lors du parachèvement. IMPORTANT : vous devez écrire vos commentaires brefs et précis sur la conclusion de l’expérience. S’il y a lieu, le rendement doit être précisément commenté, et les sélectivités observées doivent être clairement indiquées. 
Analyses : Annexez le fichier de toutes les analyses que vous avez prises au cours de la réaction (brutes et finales), telles que RMN, HPLC, MS, LCMS et même CCM. Les conditions d’analyse (ex : type de colonne, température, éluant, etc.) doivent être clairement indiquées.
Reference : Écrivez la ou les référence(s) pertinentes si l’expérience ou les conditions réactionnelles sont tirées d’un article ou d’un brevet.
Images : Annexez tous les spectres, chromatogrammes et, si vous préférez, les photos de vos CCM (avec identification des tâches de la CCM à la suite de l'isolement).
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	Citation ABC : « Il est de la plus haute importance que vous transcriviez vos notes en temps réel dans le cahier de laboratoire et non plus tard en vous basant sur votre mémoire ou quelques gribouillis notés grossièrement par-ci, par-là : vos observations et impressions immédiates sont toujours plus exactes. Certes, vous devrez faire preuve de soin et d’assiduité pour produire des registres complets et précis, mais il s’agit d’une compétence essentielle à acquérir dès le départ. »


Extrait d’un cahier de laboratoire bien rédigé
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User Name : Sylvain Taillemaud

abc-st-nct0074

Experiment signed by Taillemaud, Sylvain on November 7, 2017

Intermediate synthesis Closed

Project: NuChem Type: Started on: November 6, 2017
Scheme
Pyridine
0 N,N'-Diisopropylcarbodiimmide, 99% 0
OH Cl
‘)LOH Cl/\/ £20 Ku\o/\/
Cl RT Cl
Tables
B purity/conc./
Reactant Mw m n equiv d volume source loading
1 94.497 2.719g 28.6 mmol 1.00 Aldrich
2 80.514 2.42¢g 30.1 mmol 1.05 1.210 2.00 mL Aldrich
3 126.203 5.06 g 40.1 mmol 1.40 0.815 6.21 mL Alfa Aesar
4 79.102 231g 29.2 mmol 1.02 0.978 2.36 mL
Solvent volume ratio conc. event temp. time heastéstr:coeling info
1 Et20 80.0 mL 2.5 358 mM 1 RT
Product ID MW m n equiv obtained yield purli:z{izi:g;c./ Results Name
1 Draft-10-1 156.996 4.49¢g 28.6 mmol 1.00 2.00g 45 %
Procedure

Freshly distilled Chloroethanol and pyridine.

In a flame-dried flask under argon, introduction of the Chloroacetic acid (2.71 g, 28.6 mmol) (from the bottle), then dissolved in Et20 (80.0 mL). Addition of the freshlly
distilled 2-Chloroethanol (2.00 mL, 30.1 mmol) and Pyridine (2.36 mL, 29.2 mmol), then dropwise addition of N,N'-Diisopropylcarbodiimmide, 99% (6.21 mL, 40.1 mmol)

neat. A bit exothermic, anf apparition of a white precipitate almost instantaneously. Let under stirring overnight.

White precipitate, slighly yellow solution. Filtered over Buchner, rinsed with Et20. Washed with Water and brine, dried over MgSO4 and filtered, evaporation under vacuum.

Yellow liquid with some solid. 1H NMR shows the DP, pyridine and CDI left.

Fractionned distillation under vacuum. First fractions at RT at 15Torr. Then product collect when ca 70 degrees. Mixed fraction in the middle. Pure collected : 2.00g

Mixed fraction : 3.5:1 DP/DIC. Will be purified with the next step.

Reaction seems quite effective, next time without excess of any reagents.

https://www.findmolecule.com/labBook/index?experienceld=12246#openExperience
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Scheme

Tables

Procedure

Freshly distilled Chloroethanol and pyridine.

In a flame-dried flask under argon, introduction of the Chloroacetic acid (2.71 g, 28.6 mmol) (from the bottle), then dissolved in Et2O (80.0 mL). Addition of the freshlly

distilled 2-Chloroethanol (2.00 mL, 30.1 mmol) and Pyridine (2.36 mL, 29.2 mmol), then dropwise addition of N,N'-Diisopropylcarbodiimmide, 99% (6.21 mL, 40.1 mmol)

neat. A bit exothermic, anf apparition of a white precipitate almost instantaneously. Let under stirring overnight.

White precipitate, slighly yellow solution. Filtered over Buchner, rinsed with Et2O. Washed with Water and brine, dried over MgSO4 and filtered, evaporation under vacuum.

Yellow liquid with some solid. 1H NMR shows the DP, pyridine and CDI left.

Fractionned distillation under vacuum. First fractions at RT at 15Torr. Then product collect when ca 70 degrees. Mixed fraction in the middle. Pure collected : 2.00g

Mixed fraction : 3.5:1 DP/DIC. Will be purified with the next step.

Reaction seems quite effective, next time without excess of any reagents.
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abc-st-nct0074

 Intermediate synthesis Closed

Project: NuChem Type: Started on: November 6, 2017

Reactant MW m n equiv d volume source

purity/conc./

loading

1 94.497 2.71 g 28.6 mmol 1.00

2 80.514 2.42 g 30.1 mmol 1.05 1.210 2.00 mL

3 126.203 5.06 g 40.1 mmol 1.40 0.815 6.21 mL

4 79.102 2.31 g 29.2 mmol 1.02 0.978 2.36 mL

Aldrich

Aldrich

Alfa Aesar

Solvent volume ratio conc.

1

80.0 mL 2.5 358 mM Et2O

event temp. time

heat/cooling

source

info

1 RT  

Product ID MW m n equiv

m

obtained

yield

purity/conc./

loading

Results Name

1 Draft-10-1 156.996 4.49 g 28.6 mmol 1.00 2.00 g 45 %
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Analysis name: 1H crude
Analysis type: abc-st-nct0074
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Analysis name: 1H distill
Analysis type: abc-st-nct0074
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Analysis name: 1H distill mixed
Analysis type: abc-st-nct0074
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