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INITIATION A LA CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE

(CPV OU CPG)

But de la manipulation:

Découverte de l'appareil

Caractérisation d'une molécule dans un produit alimentaire

1.Découverte de l'appareil:

Identifier les différents modules:

* colonne

* injecteur

* détecteur

* four

* gaz vecteur

* alimentation du détecteur

* l'électromètre

* l'intégrateur

2. Mise en route de l'appareil:

2.1.Mise en place d'une colonne

Relever les caractéristiques de la colonne

Vérifier la température limite d’utilisation de la colonne

Vérifier les septums.

2.2. Mise en route du chromatographe:

Mettre en route l’intégrateur : Winilab III

Mise en route

· Ouvrir la vanne d’hélium.
· Régler le débit du gaz vecteur dans chaque colonne (20 à 30 mL/min)

· Actionner l’interrupteur général.

Faire les réglages de Températures

· four (3)

· injecteur (4) T°inj = T°four + 20°C

· détecteur (11) T°détect = T°four + 20°C

Verrouiller les boutons de réglage.

Mise en chauffe :
· Actionner l’interrupteur du four.

· Mettre le four en marche (2).

· Mettre en route le chauffage de l’injecteur et du détecteur.

· Attendre que les T° de consignes soient atteintes. (15 min environ)

Mise en route du catharomètre

· Vérifier que le bouton de réglage (5) de l’intensité de courant de chauffage des filaments est bien à 0.

· Mettre en marche le circuit de chauffage des filaments (6)

· Régler l’intensité (5) en fonction de la température du détecteur (voir abaque).

2.4. Ligne de base de l'intégrateur:

· Effectuer la remise à 0 du signal de sortie avec les boutons de réglage gros (8) et fin (7) après un temps d’équilibrage de  min

· Placer le bouton Atténuation (9) sur 1.

· Vérifier la position du bouton de polarité de la sortie (10).

2.5. Réglage de l'intégrateur:

· Rincer plusieurs fois une seringue à l'éthanol

· Injecter 2 µl d'éthanol

· Déclencher l'intégrateur

· Analyser le chromatogramme obtenu et affiner les réglages.

3.Étude des composés contenus dans un distillat de bière:

Colonne : carbowax 20 M :longueur 2 m, support type chromosorb WAW 80/100, phase stationnaire polaire carbowax 20 M à taux d'imprégnation 15 % utilisable entre 70°C et 220°C; ou colonne spéciale lycée.

· Température du four : 100 °C

· Température de l'injecteur: 130°C

· Température du détecteur: 130°C

3.1. Détermination du temps de rétention de l’éthanol :

· Injecter 2 µL d’une solution d’éthanol à 50 g/L

· Analyser le chromatogramme.

· Déterminer le temps de rétention de l’éthanol et le temps de rétention de l’eau.

· Déterminer l’aire du pic éthanol.

3.2. Étude du distillat de bière :

· Injecter 2 µL de distillat 

· Enregistrer le chromatogramme

· Identifier les pics .

· Déterminer les temps de rétention et les aires des pics.
· Calculer la concentration massique en éthanol de la bière et son degré alcoolique.

Matière d’œuvre
Chromatographe

Hélium

Seringue Hamilton

Pillulier

Solution d’éthanol à 50 g/L  ( 50 mL)

