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Contrôle de qualité des appareils de mesure
cONTRÔLE DES SPECTROPHOTOMetres 
1. Travail de préparation:

Revoir le cours sur le contrôle de qualité:

· justesse

· exactitude

· répétabilité

· reproductibilité …

Revoir les fiches d'utilisation des spectrophotomètres: 

· mesure d'absorbance

· réalisation d'un spectre

· thermostatisation

2. Contrôle des spectrophotomètres:

2.1. Contrôle de l’alignement optique :

Vérifier le centrage du faisceau optique à l’aide d’une mire de contrôle.

Vérifier la forme et la taille du faisceau optique.

Analyser le résultat par rapport aux spécifications de l’appareil.
2.2. Contrôle de la lumière parasite :

A l’aide de filtre de coupure en solution étudier la lumière parasite aux différentes longueurs d’onde d’utilisation de l’appareil.

Mesurer la transmittance T en fonction de la longueur d’onde pour les filtres de coupure en solution suivants :
· KCl (seuil de coupure : 200 nm)
· NaI (seuil de coupure : 259 nm)
· NaNO2 (seuil de coupure : 385 nm)
Analyser le résultat par rapport aux spécifications de l’appareil.
 2.3. Contrôle de l'exactitude des longueurs d'onde:

Lecture de la fiche HOLNICOB : utilisation du nitrate d'holmium.

Procéder au contrôle des spectrophotomètres à l’aide d’une solution de nitrate d’holmium à 50 g/L en cuve quartz. (cf. document Holnicob)

Analyser les résultats obtenus.
	
	
	Spectro 1
	Spectro 2

	Valeurs de référence
	Mesures

	 des principaux pics d'absorption (nm)
	Absorbances proposées
	 des pics d'absorption déterminées
	A lue
	 des pics d'absorption déterminées
	A lue

	
	0,36
	
	
	
	

	
	0,52
	
	
	
	

	
	0,19
	
	
	
	

	
	0,07
	
	
	
	

	
	0,48
	
	
	
	

	
	0,27
	
	
	
	

	
	0,23
	
	
	
	

	
	0,06
	
	
	
	


Analyser le résultat par rapport aux spécifications de l’appareil.
2.4. Contrôle de l'exactitude et de la linéarité des absorbances mesurées: (fiche HOLNICOB)

A l'aide de solutions de sels de nickel et de cobalt contrôler la qualité des spectrophotomètres au niveau de l'exactitude des absorbances et de la linéarité de la réponse.

2.4.1. Solutions de nickel : 
Réaliser les spectres des solutions de nickel entre 250 et 750 nm.
Déterminer les longueurs d’onde et  les absorbances des pics et des vallées d’absorption.

	Solutions de nickel

	
	Longueurs d’onde  (nm)
	Absorbances correspondantes

	
	
	Sol. 0,1 mol/L
	Sol. 0,2 mol/L
	Sol. 0,4 mol/L

	
	Proposées
	Déterminées
	Proposées
	Lues
	Proposées
	Lues
	Proposées
	Lues

	1er maximum
	720
	
	0,21
	
	0,42
	
	0,84
	

	2ème maximum
	655
	
	0,18
	
	0,36
	
	0,73
	

	3ème maximum
	394
	
	0,49
	
	0,99
	
	>2
	

	1er minimum
	345
	
	0,05
	
	0,10
	
	0,2
	

	4ème maximum
	301
	
	1,36
	
	>2
	
	>2
	

	2ème minimum
	263
	
	0,29
	
	0,62
	
	1,35
	


Vérifier la justesse d’affichage des longueurs d’onde et l’exactitude des absorbances à ces longueurs d’onde.

Analyser le résultat par rapport aux spécifications de l’appareil.
2.4.2. Solutions de cobalt :
Réaliser les spectres des solutions de nickel entre 250 et 600 nm.

Déterminer les longueurs d’onde et  les absorbances des pics et des vallées d’absorption.

	Solutions de cobalt

	
	Longueurs d’onde  (nm)
	Absorbances correspondantes

	
	
	Sol. 0,025 mol/L
	Sol. 0,05 mol/L
	Sol. 0,1 mol/L
	Sol. 0,2 mol/L

	
	Proposées
	Déterminées
	Proposées
	Lues
	Proposées
	Lues
	Proposées
	Lues
	Proposées
	Lues

	1er maximum
	512
	
	0,12
	
	0,24
	
	0,48
	
	0,96
	

	2ème maximum
	302
	
	0,35
	
	0,70
	
	1,38
	
	>2
	

	minimum
	263
	
	0,07
	
	0,17
	
	0,35
	
	0,80
	


· Vérifier la justesse d’affichage des longueurs d’onde et l’exactitude des absorbances à ces longueurs d’onde.

· Contrôler la linéarité de la réponse à chaque longueur d’onde.
Analyser le résultat par rapport aux spécifications de l’appareil.
3. Contrôle de l'exactitude et de la linéarité des absorbances à 340 nm, à 405 nm :
3.1. Contrôle à 340 nm:

A partir d'une solution mère de dichromate de potassium à 250 mg/L dans l'acide sulfurique à 5 mmol/L, réaliser une série de solutions allant de 250 mg/L à 5 mg/L. 

(0-5-10-20-30-40-50-100-150-200-250 g/L).

· Réaliser un spectre sur une solution à 50 mg/L pour vérifier l’absorbance à 340 nm.
· Mesurer l'absorbance à 340 nm des solutions précédentes en réglant le zéro sur la solution d'acide sulfurique.

3.2. Contrôle à 405 nm:
A partir d'une solution de nitro-4-phénol à 50 mg/L dans l'hydroxyde de sodium à 20 mmol/L, réaliser une gamme allant de 50 à 1 mg/L. (0-1-5-10-20-30-40-50 mg/L )

· Réaliser un spectre à partir de la solution à 5 mg/L pour vérifier l’absorbance à 405 nm.
· Mesurer l'absorbance à 405 nm des solutions précédentes en réglant le zéro sur la solution de NaOH.

3.3. Résultats:

· Analyser chaque spectre.

· Tracer le graphe A= f(c) pour chaque longueur d’onde.
· Etudier la linéarité dans chaque cas.            

· Etudier l'exactitude des absorbances

· Déterminer la sensibilité de la méthode dans la zone de linéarité.
· Analyser le résultat par rapport aux spécifications de l’appareil.
données: 

· A340 nm du dichromate de potassium 250 mg/L = 2,46

· PNP 405 nm = 1860 m2.mol-1
· PNP : 139 g/mol

4. Contrôle de la résolution spectrale:

· Vérifier la capacité de séparation des pics de longueurs d’onde voisines.

· Réaliser un spectre à partir d’une solution de toluène dans l’hexane à 0,02% v/v, entre 250 et 280 nm.

· Déterminer les absorbances au maximum de 269 nm et au minimum de 266 nm, calculer le ratio (A269nm/A266nm).
· Analyser le résultat par rapport aux spécifications de l’appareil.
5. Contrôle de la thermostatisation:

5.1. Etalonnage en température: 
Préparer une solution de rouge de crésol à 30 mg/L dans un tampon Tris à 0,1 mol/L, ajustée à pH 7,5 à l'aide d'une solution d'HCl à 0,1 mol/L.

A ce pH, le rouge de crésol présente un pic d'absorption à 550 nm, dont l'amplitude varie avec la température.

· Etablir une courbe d'étalonnage A550 nm = f(température) entre 20 et 37 °C.

· Pour chaque température étudiée, placer la solution de rouge de crésol dans un bain-marie thermostaté.

· Lire rapidement l'absorbance. Si le refroidissement est rapide, faire en suivi de l'absorbance en fonction du temps et déterminer l'absorbance initiale par extrapolation.

5.2. Contrôle des appareils:

Pour chaque température programmée de l'appareil réaliser le protocole suivant:

· allumer l'appareil

· programmer l'appareil en température

· faire le zéro contre l'eau

· mettre en place la solution de rouge de crésol à température ambiante

· suivre les absorbances en fonction du temps jusqu'à stabilisation

· vérifier la stabilité de la température pendant 5 min

Résultats:

· Commenter l'allure de la courbe de thermostatisation

· Analyser les résultats obtenus à chaque programmation de température ( exactitude de la température, décalage,  stabilité, durée de la montée en température) .

· Quelles conclusions en tirer pour l'avenir.
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	Matériel
	étiquette
	quantité
	répartition

	dichromate de potassium à 250 mg/L dans H2SO4 5 mmol/L
	K2Cr2O7 250 mg/L
	2 L
	15 fl de 100 mL + reste

	H2SO4 5 mmol/L
	
	5 L
	15 fl de 250 mL + reste

	cuve volume réduit
	
	2 boîtes
	

	Nitrate de nickel en solution acide pH1

· 0,1 mol/L

· 0,2 mol/L

· 0,4 mol/L
	
	100 mL  de chaque
	

	Nitrate de cobalt en solution acide pH 1

· 0,025 mol/L

· 0,05 mL/L

· 0,1 mol/L

· 0,2 mol/L
	
	100 mL  de chaque
	

	HCL 0,1 mol/L
	
	250 mL
	

	cuves quartz
	
	
	

	PNP 50 mg/L dans NaOH 20 mmol/L
	
	500 mL
	15 fl de 25 mL

	NaOH 20 mmol/L
	
	5 L
	15 fl de 250 mL + reste

	rouge de crésol à 30 mg/L dans tampon tris 0,1 mol/L pH7,5 ajusté avec HCL 0,1 mol/L
	
	500 mL
	

	Bain-marie de paillasse pour  tous les spectro thermostatisables
	
	
	

	Nitrate d’holmium à 50 g/L

( 1g / 20 mL)
	
	20 mL 
	

	Fioles de 50 mL 
	
	
	

	Pipettes de 5 mL 
	
	
	

	Filtres de coupure en solution
Solution de KCl

Solution de NaI

Solution de NaNO2
	
	50 ml de chaque solution
	

	Solution de toluène dans l’hexane (0,02% v/v)
	
	100 mL
	


