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» Les quatre composés standal

»Tout le matériel de laboratoire classiqu
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4-hydroxyacétophénone 3-hydroxyacétophénone Eugénol

> Moyenne arithmétiq
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> Ecart type ou déviation standard :

s=vs=

> Coefficient de variation CV :
i s

CV =100 x =
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b Bonne indication de la dispersion des résultats
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Etalonnage Eugénol

Aire
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Concentration eugénol (mg.ml-t)

différentes t

Matériel & disposition :
» Des clous de girofle
> Le Handbook
> Un appareil Soxhlet, une ampoule a d
» un spectrometre UV
> Une chaine CPG a détection FID

v’ Phase stationnaire carbowax (polaire)

¥ Phase mobile : Hélium
v Injecteur manuel

»Une chaine HPLC a détection UV
v Phase stationnaire C18
v Phase mobile : mélange Acétonitrile/eau (concentration v:
v'Boucle d'injection 20 pL

»>De la soude, de I'eugénol et de la carvone.

»Tout le matériel de laboratoire classique (pipette, fiole jaugée, etc...)



» Evaporation a

» Récupération dans un

> Filtrage de I'extrait final




Résultat :
Droite d’étalon




Aspects quantitatifs Aspects quantitatifs

.

Etalonnage interne Etalonnage interne
Nomenclature :

E, : étalon interne i : .

Eecp, : échantillon inconnue analysé Dans la pratigue :

Eg : échantillon standard X N

Solution mére Es,
Principe :
A 2 Vs

> Utiliser un E; a une concentration fixe // v,l &s\‘
> Optimiser la séparation des deux composés E; et E,,
» Réaliser une droite d’étalonnage en faisant varier la concentration

de PEg, et en gardant concentration de I’E; fixe "
> Représenter la droite d’étalonnage : "7 img/miEs, 2 mg/ml Es; 3 mg/ml Es, 4mg/mlEs,  :  5mg/mlEs

X . 1mg/ml E, 1mg/mlE, 1mg/ml E, 1mg/ml E; 1mg/ml E,
Aire Ey/Aire E, = f([Eqcrl [E]) \ f /

> Injecter le mélange contenant I'E; et PE.,
> Reporter la valeur mesurée sur la courbe et en déduire [Eg]

Solution mére E;

ectisiquantitatifs Aspects quantitatifs

Etalonnage interne

Résultat :

Aire Eg,/Aire E;
4

Aire E,/Aire E;

>

[Eca/[E] [Es:/[E)

L E=Ga/AdE




Aspects quantitatifs
éfqlonnage interne

Propriété de I'E; :
» Structure chimique trés proche
» Temps de rétention trés proche

» Concentration trés proche

But de Putilisation d’un E;:
» Utiliser un rapport de concentration

» Corriger des erreurs de répétabilité de volume injecté

Postulat du protocole analytique a résoudre

Dosage du magnésium dans la Contrex par spectroscopie
d’absorption atomique

Matériel a disposition :

» Du sel de magnésium (MgSO,, 1 H,0)

> Le tableau périodique des éléments

» Un spectro d’absorbance atomique

>ut le matériel de laboratoire classique (pipette, fiole jaugée, etc...)

Aspects guantitatifs

Critére de qualité
» Moyenne arithmétique?de n mesure :

X|+X2+ ..+ Xy
7 b X i
i h

> Ecart type ou déviation standard :

T = \(‘ e e

> Coefficient de variation CV :
7 5
CV =100 x =
X

b Bonne indication de la dispersion des résultats

Etude en SAA

Protocole :

> Déterminer la longueur d’onde d’étude

» Réaliser une gamme d’étalonnage dans le domaine de linéarité de 'appareil
» Préparation de la solution mére de Mg

» Droite d’étalonnage

> Doser la Contrex

Attention !
Effet de matrice




on aura un
correspondant a la quant
et un peu de la quantité de

Du coup, [A] sera surestimée

Effet de matrice

.

Etalonnage

Résultat :
Absorbance Mg
A

Aire E.q

[Eecn) [Mg]

b Surdosage

Mélange de Aet B
Dopé enA

B interfere toujou

Mais leffet de B est réd
négligeable

Du coup, [A] n’est plus surestimée

Suppression
b Effet de matrice







