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THEORIE DU FLUX CONTINU ET PRESENTATION DE L'AA 11

Il existe trois types d-analyses colorimétriques -

« lI"analyse manuelle & base de Tfioles jaugées, pipettage, ©tC.,, utilise

de la verrerie jaugée et de nombreuses manipulations.

« [ITanalyse automatique au coup par coup utilise de la verrerie non jau-

gée, des seringues, des dilutions automatiques;
« lITanalyse & flux continu ol ho vydhicule des réactifs est un tube vers
lequel convergent les divers reactifs, le mélange se faisant au moyen de

babines et la colorimétrie u lintérieur d"une cuve & flux continu en verre.

L'originalité du systdme réside dans I1"introduction de [l air dans

sircuit analytique . qui nettoie les tubes et sépare les ¢chantillons., LTauto-

analyser 1l se distingue par I1"introduction de l'air a l1"aide d'ur disposi-

tif "lTair bar" qui _imjocte une bulle d'air toutes les deux secondes dans
le circuit .
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- L"autoanalyser 11

L'autoanalyser Il se compose de :

a) un distributeur d'échantillons, il seg caractérise par un passage extré-
mamont rapide du godet d¢chantillon au nopdet ringacge d’ol une potite bulle.
La rythmo*de prélevoment-ringage est rigld par dos cémgefacilement inter-
ghanjuabla. Los mdmes (rxistontssun. do 20 2 120 prél ovemenss/houre avec

des rythmes de ringage variés, les plus utilisés sont 30-40-50 (2/1).

N

b) une pompe proportignnantg portant les "color tubes” qui pompent les

. prae P~

réactifs et lféchantillaon,

0
e systime “air bar 'régularise l"admission de
de 1l1Tair dans le circuit analytique (1 bulle toutes iss 2 secondes). Les
débits de pompe totaux maximum pour 1'AA Il sontde l'ordre de 1 & Z,5 ml/mn,
le débit de chague tube doit Atre proportionnel aux additions de réactifs
faites dans la méthode manuelle correspondante-

Exemple: méthode manuelle ; Ziml dch 1 + 20ml réactif HiUQSP 100

AA 11 s 0,2ml ® t 0,2mi o + 0,6ml H,0,

le flux lg plus important est introduit le premier, il est pullé et 1'sSchan-

tillon est introduit (connecteur &3 3 voies), puis les autres rdactifs sont

introduits un & un avant une bobine de mélange 5 ou 4{] tours.
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L*air bar et la segmentation rdgulizre diminuent les turbulconces dans lo

flux et les vitesses moins importantes au niVeau du parois dues & la vis-
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La segmentation limite les

o I wiacont el
nhénoménes au segment et les r B
annule pratiquement par le passage dans les bobines de mélange.

Pour limiter les probleémes dus 3 la viscosité on utilise des agents
mouillants qui sont introduits dans les rdactifs, Il est nécessaire de yé-i-

fier que ces agents mouillants sont compatibles avec la "chimie® utilisée

c) La cassette analytique rg€alise le circuit analytique proprement dit de

mélange des divers rdactifs. pour ¢viter au maximum les pollutions, il est
nécessaire que le circuit; soit le plus court possiblo et possédo 1z maximum

possible de tubes de verre, il faut aussi éviter soigneusement les volumes

Conrnneg
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Il faut soigner particulilrement le circuit de prélavement de
1'dchantillon, la vitesse lindaire du flux doit y @&tre la plus rapide possi-
ble pour éviter la pollution par ddépet de l'échantillon sur les parois.Pour

cela on emploie aprés l'aiguille de préleévement un tube de liaison “bleu”.

Les possibilités) jchimiques du . flux__continu sont nombreuses, on
peut noter :
- La dilution en continu & l'aide de bobisesde mélange et de tubes de
pompe.
- La digestion en continu par hélice chauffée (cet accessoire fait tom-

ber la cadence analytiquo .. 20 échantillons/heure).



La séparation par dialyse & l'aide de membranes de divers itvpes.
-~ La séparation par extraction en continu.
- La distillation en continu et la '"flash" distillation avec d¢limina-
tion possible des té&tes et clos queux de distillation.

- L"incubation dans les bains marie.

d) Au niveau de la d":'tc,'c:ti__p_ le (ddtoctour le plus couramment ytjlis¢ est

le colorimétro mais on peut aussi citer la spectrométrie ~ UV -, la dédtec-
tion par émission de flamme ou spectromdtirie d’absorption atomique ainsi que
I'analyseur thermomdétrique (dosage de l'alcool dans les vins et spi-
ritusux).

- Au niveau du détecteur, le flux doit @8tre débyllé ,Sur le colorimdtre

de type AA 11, la géométrie de l'ensemble débulleur-cuve de mesure permet

une pollution minimum.
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Comparaison do systime do débullage do 1&re et 2&me géndration !
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Le déhit de pompage du flux débullé & travers la cuve de gesurn

m i m ]

est de I'ordre de la moitid aux 2/3 du flux final au niveau du ddbulieur,
il doit étre suffisamment ¢levé ngur permettre une montée rapide ppn plateau
et pas trop pour eviter le passage des bulles d’'air. Si le repompags est

trop élevé le profil des pics on déhut et fin d'échantillon est en oreilles
de chat.



La détection par thermoanalyse utilise la mesure (positive ou né-
gative) de la chaleur de rdaction produite par un échantillon en priésence
d’un reéactif approprié. La réaction dtant effectuée dans unecellule spécia-
le, 88us agitation & l'aide d'une turbine et par rapport & une cellule de
référence.
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Les filtres utiliséds sont dos filtres interfercntiels - faible
plage de [longueur d"onde.

La cuve est un petit tube (g verre de section constante,,

Le détecteur est un phototube protdgsd des éblouissements par un
cache. Il existe trois types do phototubes.

ficalisé
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Le faisceau lumineux fourni par une lampe tungstine
CE 340 -~ 330 4 00
CE 63 -~ 600 ~ 050
CE 653 =2 340 - 600 (standazd)

par un jeu de lentilles rdglé on usino:

Le cJiapicagme est forué de deux demi-croissants plus ou moins pin-
cés par une vis moletde do rdolage.
Le monochromateur cst constitud par des jeux de filtre interfidren-
tiels interchangeables. G5i on rztire lp filtre un petit ressori vient
occulter la fenftre du phototube pour le protdger de 1l'éblouissement, uno

fente permet de positionner correcteoment le filtre de: ritre le diagihracma.

La cuve de mesure est amovible avec son porte-cuve. Il existe pli-
sieurs types de cuves sclon le diam2tre interne (1 ,5 mm, 2 mm, 3 mm) et La
longueur "1" du trajet optique (1% mm, 30 mm, 50 mm).
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Cuve do mesure du Colorimétre AIN 11
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Le traitement dlectrigue du sirnal regu par le phototube 3st

schématisé ci-dessous

module Ampli expension
Log-ratio dtéchey Li

Schéma de principe du traitemert Electrique

L




= L"inverseur permet l'enregistrement aussi bien des colorimdtrics clas-
siques que des diminutions d'intensitd de la coloration.

- Le module log-ratio traite l2 sicnal recu par les cuves de idférence
(10) et celui regu par la ccvo de mesure (1) prend le log du rappo-t (don-
silté optique).

Ltamplification et l'expansion d-échelles (standard-cal) permet-
tent l'enregistrement du sicnal & stand cal 1,80 X la réponse de !'enregis-
trour cst donndg directement on depsitd optique), uns abaque fourni avec lg
colorimdtre recale l'intensitd do l'amplification ern fonction de la posi-
tion du rdnlage "stand-cal® (ne pas dépasser std cal 5 .0 (bruit de fond) ).

La réponse de la plume de l'enregistrecur est calibrde o ltaide
de 2 tensions fournies par leo comnmutatour "Display" du colorimhtre et indé-

pendantes du systeme optigue soit

: , - La vérification de la réponse
; DiSp'ay“_ _f Tenfion_ ;Enregiitreur‘,‘ de l'enregistreur a 5td cal
7610 : 20 nwv ‘ G, T 1 ,00) permet de s'assurer que
! Fyull-Scale ' 60 mv 1 100 | la colorindtrio se déroule dans
‘ ! a des conditions satisfaisantes.

Des cartes électroniques sur le colorimétre fournissont les ten-
sions nécessaires i [ITalimentation (e la lampe tungstiéne, et au;: réglages,
ainsi gquo la THT pour los phototubes.

Sur les gpnseomhles cuves-porte-cuves il existe des vis o gxcentri-

que permettant 1"alignement optique des  faisceaux.

~ Fonctionnement pratique de _1%ensemble colorimétre-cnrogisfmeur

- Mettre en route (Power On) les deux appareils

- Régler la réponse dlectrique de ltenregistreur

zéro G, enregistreur
Ful-scale 100,, enregistreur

~ Passer le commutatour Display sur [ormal (les positions Danp 1 ou 2
qui permettent une atténuation des bruits de fond ne doivent pas 8%Lrg nor-
malement utilisées).

- Quvrir en les vissant o fond les diaphragmes [ et A et posititionner
le potentiomeétre 1{ tours ™"baseline" i 5 tours.

-Vérifier que les filtres adéquate sont bien en place et que le Tfais-
ceau optique est correctement aligné,

« Fermer le diaphragme A (mesure) de 1 % 2 tours ce qui augmenta la
duréc de vie du phototube et dlimine les lumilres parasites par réfloxion,
puis fermer la diaphragme B jusgu'. ramegnecry la plume aux environs oy zéro,
terminer le réglage 4 1l'aide du bouton "base ling" (réglage puremont dlgc-

trique du décalage de la ligne de base).



« Vérifier en position 5t¢d cal 1,0, 2 1ITaide d"un témoin, La validitc
de la réponse du colorimétre. Eventuellement vdédrifier l'alignement

de la cuve (plume sur 50,, environ essayer de la

optique

ramener vers zéro gn bouceant

l'excentique de la cuve de mesure ou Vers 100 avec celtui de la cuvedere-

férence.
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1) Les piéces permattarit leo _mgntage d'uyn manifold

Les tubes de pompess: lls sont caractérisés par

leur débit et -eur con, -

natibilité avec les divers solvants. Le débit est répdré par un cgde de cou-

leur (les tubes commercialisds par Tochnicon portant une bande

pnarfaitement calibrés).

——— - v,

blancho sont

L A e i o S

i Débit ml/mn AA II | :
. Color code i Manchon = 5 Silicars ] - T ~ Observ. |
| L | Py g olvaflax!ACLd flax ! !
:Drange/noir E bl eu i 0,015 3 t imicrotubesi
0range/rouge ! bleu { C,030 i | ! f !
iDrange/blou . vert " 0,051l ‘I ‘1 : y :
10range/ jaune 1 violet LU 16 { E ; i !
;Drange/blanc : vi ol et ( b,23 ‘l ‘l !! .-. I|
tnoir ! violet/noir ! ©,32 ! 0,32 | 0,34 Inormaux
;Orange : violet/noir ; 0,472 : 0,42 : 0,43 : “
!Blanc ! violet/mnoir ' 0,60 | 0,56 | 0,53 1 ] |
:Rouge : violet/orange: 0,c0 : C,70 ; 0,66 3 i |
1Gris { violet/blanc 1t 1,00 | w | il |
EJaune : violet/blanc !, 1,20 : 1,06 | 0,92 5 "
;Jaune/bleu | violet/blanc ! 1,40 E I n

iBleu , Standard | 1,60 |! 1,37 : 1,19 : " :
| Vert | 2,00 | 1,69 | 1,44 | l |
I'Viol et : B 2,50 : 2,02 : 1,71 !,fort débitz
tViolet/noir ! : 2,90 1 2,42 | 2,031 v 1
‘Violet/rouge | 3,40 2,89 2,59 | ] |
'Wiolet/blanc 1 " 3,900 3,397 | 2,76 ! W !

! ! 1 !

- - . o

Compatibilitd des tubes avec | €S réactifs:

- Tubes on tygon (CPY) =——> Solutions ugquouses- acides diluds (jusgu'a

50% environ) « solutionsal calines.

« Tubes on aci dflcx .......?acidg concentrd >

505, - Benzene - Cf

C .L/.!, -

CHCI3 - Dioxanc - fgrmalddhyde - glycol - hexane - méthanol.

- Solvaflex —>divers solvants organiques

Y

« Silicone ——>» CH3COOF : U5% Acdtone -~ Diméthyl formamice.

Les tubes en twvion sont bl ancs transparents, CeUX n=n aczidflex

sont noirs et existent maintenant avec manchons, jJes

jaunos, ceux en silicone soni: opagues.

tubes @n

solvaflex sont



On place les tubes sur les pompes I l'aide des "End-blocs” qui
viennent se fixer sur les barres métalliques de la pompe, ils existent & 3-

11 ou 23 tubes.

- Les bobines de mélange:
10t

//// portent au-dessus de lgur symbole un chiffre

indiquant les nombres dg tours. Elles existent en 5 « 10 « 20 tours ou 2x10
tours avec entrée médiane par tube capillaire métallique .
H “1 -
- Les bains marie existent « température fixe ou variable /Egig , ils
e

i

portent un symbole (lettre) indiquant leur longueur et la températurc de

travail.
- Les dialyseurs g?istent en longueur de 3 =« 6 - 12 « 24", caractérisds

par le symbole

M0ta: Les tubes doivent E&trc répartis sur toute la longueur de la pompe.

- Face & lair bar placer les tubes de pompacc d2 l'tair,
Du c@té opposé & l'air bar placer le tube de I"alimentation en eau de

la cuve de ringage du sampler IV ainsi que les tubes de reprise du colori-

maétre.

= Ay centre placer les tubes du circuit analytique dans 1'ordre dlarri-
vée des réactifs cn dyitant toutefois 1le voisinage immédiat d"un tube fort
débit avec un tube 3 faible ddébit. La durde de vic des tubes avec -2 pompe
RPIII est do l'ordre de 2080 ¢ 2{ heures de fonctionroment.

-« Los injectéurs permettent la conjonction de plusieurs flux. s azyxis-

tont en 3 voies (début do manifold) ou en 2 ygics (type A10) avec capillaire

latéral métallique.

- - 1
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3 voigs 2 voics

In jecteours

iy

= les nipplecs perncttcm les liaisons entre tubes souples cdc liaison.

Ce sont des tubes de téflon effil& aux extrémités pour les liaisons tubes

souples, les compatibilités sont
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X # 1er tube . llipple | d 2e tube ,!
! !-‘V'ﬂ‘” ) l!ulﬁu - - - T — "
| Q 0.045 (rouge . -5 é 0.045 (rouge) |
t £0.045 (rouge) | o £0.051 (gris)

! ¥ ) ! . ! e . . |
. K0.045 (rouge) , o &0-090 (V.noir) l
! ~<0.020 (o.jaune) ! 13 ! .\<D.DZD (o.jauvne) !
| ! . ! ) !
| £0-110 (v.blanc) | inoa \§0.11D (v.blanc) !

Ils permettent aussi les liaisons verre-tube scuple par l'intermdciairc

d"un manchon mince

nopple | Yool
T e Bt Sy En seconde jénération on ytilise
g o s a e ! v g & 1 ME J-
e ST w} P plus ce systéme que le manchonnacc
A ﬁ:,._..mw 2 la cyclo hexanena

4 \
Yo lhe )
A - wNEa ¢ Loy vty e

- Les débulleurs lecs plus utilises on seconde génération sont ceux do

type A2 ou Al modifies, ils provoquent le moins de contaminations possiblos.
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Il faut noter quun flux bullé no doit jamais converger vers un
autre flux bullé, qu'un Flux débulléd doit toujours Ctre le plus court possi-
ble et étre amend par un tube do pornpe le plus fin possible guoc une vitesse

lindaire maximum. Enfin un flux bulld ne doit pas passer par la pompe.

2) Les jonctions

- Verre . verre : % l"aide do manchons minces ou épais (1,5 4 2 cm do
manchon suffisont) en dvitant les volumes morts {les verres doivent &tro
jointifs).

- Verrc = tube souplc: par manchonnage 2 la cyclohoxanane ou mieux

I"aide de nipplcs fI 5 ou M 6.



- Tube souple - Cube souplo : 3 l'aide de MNipple (voir tableau précident).
les tubes souplcs do liaison sont dc 3 sortes

- tube bleu (0,015). Lo plus employé pour les liaisons tube de pompg-Cir-
cuit analytique

- tub®s rouges(0,030): aussi employés mais pour des tubes de pompes nlus
importants

- tubes blancs (0,045) : utilisdés pour le rotour de cuve a la pompe (ou
un tube noir de premidre génération)

Pour aller au colerimdtre il faut utiliser le plus de vcrres pos-
sibleoge méme diamdtre quo les bobines {1,6 mia), car les liquides y circulent
mieux/les contaminations vogont noi rmidras.

La liaison entre la sortic do bobine ﬂVan.i;jébullage et un débulleur
se fait par un tube mince on polydéthylene, la liaison étant faits par un

tube blanc de méme quo pour l'entrée sur la pointe &2ffiléc d"un injecteur.
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La sortie évier du colorimitre sora on verrc de préfdéronce et ia

’ .

plus courtc (1'dvicr peut facilemont Gtreo constitué Par un erlcon).

3) L"échantillon:

Lo plus grand soin doit #tre apporid ¢ son prélavement, si lo
débit f;;’D,BZ ml/mn, on utilisera une aiguille fine gt un tube de linison
blou.
si le débit\j 0,32 ml/an on utilisgra une aiguille normale gt un Gtube de
liaison bletj ou rouge.

Il existe une trpisi2me aiguille on platine pour les prélivements
dos échantillons ocidos. Le trajet doit £trp le plus court et lg plus fin
possiblo mais sans tipor,

Pour les prélévemnnts dc trois Tfaiblos volumes (0,10 ou iJ,16
ml/mn) on wutilisera un divisour de flux pour réduire les contaminaticns ot

permettre unec prise d'essal nlus homogdne
D00
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Pour enlever partiellement (on lére génération) la bulle de pom-
ane Achantidion ldue & un gros ddbit de pompage on peut ytiliser un débu.lour

AT le tube de prélévement.

L'air est toujours injecté dans le circuit par un tube noir (0,32 ml/mn j.

Il est préférable do toujours couper les tubes de pompe 1 la méme

longueur par rapport 7 la pompe ot de faire les liaisons avec lags bobincs

par des tubes de liaison bleu ou rguge pour sorvir dTantirotour. L'arrivée
d'air gpra toujours fait3 par le haut.
Le retour d-un circuit l'avant do La pompe doit étre fait du

préférence avec un tube en polydthyline 100,



EXPLOITATION DES [ClIREGISTRENMCNTS
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Il v a donc possibilité d'intorférence d"un pic sur celul qui le

J
les contaminations de faron attein-

suit. Il est ndcessaire de minimiser

dro le plus
lecture de “hautour de pic".

rapidement possiblo 1'"dtat d’équilibre” auquel sera faii la

Au niveauy pompe le prélivement de 1Téchantillon est le trajct con-
2 bulles seulement, dues AUX

taminant lg plus important car le tube n'a que

alternances ringage-prélévement. Le tube sera donc
linéaire sgra duentuellement augment&z par l-utilisation d un

le plus mince poassible

et la vitesse

diviseur de Tflux.

Au niveau de la cassette le trajet devra #trg aussi court que lg

les exigences de la chimie et le plus rapide possible.

permettent
le débullage devra 8:re fait dans lcs meil-

Au niveau dg la cuve

leures conditions possibles pour Cviter les contaminations.

- La cadence analytique
préliminaires ayant permis de minimiser la contamina-

Les travaux

o

tion, la cadence analytique ddépcncra do trois paramctres :

- Le nombre d-échantillons nar heure
- L temps de prdlévement

« Le tomps de rincage.
analytique on ddtermine la gamme de

Pour connattre la cadnncoe
Jamne de tra-

travail et on pompe en continu le témoin le plus &élcvé de la

vail. On obtient un enrecgistrement do la forme
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‘f f v Un détermine ainsi lg icmps do mon-
’f‘ & tép qui ost le temps ndcossaire pour
i \ obtenir 1'"gtat d'équilibre”.
’," | . On choisi: arbitrairemont un temps
/ : d'déquilibre suffisant pour iire los
f:, ‘ pics sans erreur possible gxp.:tegs
/ I 10scc.
g : on choisit un temps do ringage égal
} JZ \l e ;:\'.: au temps de montde ((la contamination
f >. ourincage e s t inférieure & celle du
prélévement) et on a conc : t prélut = t montde + t g et t ring =t m
d’ou i nb écht/heure ?;6?43—1 —f(—ef—éq—- i
Oon choisira la came pcrmottant unc cadence ldgéremaznt infdérieurc , colle

déterminde par leg calcul. lLas cadencecs analytiques sont indiqudos sur los
c8mos en nombre d'ric:hantillons/heurc avec lg rapport du temps de prélive-
ment au temps de ringage expl.: 30-2/1. La bosse tic la camo corrospond au
prélévement ot le Creux au rincage. Les "temps de platoau" ou d'dguilibre
ne doivent pas &tre pris trop faibles °~ cause dos variations qui peuvent
ftre observées dang le pic.

Toutes les opérations “polluantes” -~ dilution =~ passage sur
résine -~ dialyse etc.,. diminuent lgg cadoncos analytiques qui sont en pra-
tique do l'ordre de 30 & 40 godots/heurc.

= Problilme des dérives et dos brouits do fond

Une ddrive consiste on une déviation de la réponse de l'appareil
dans le temps.

Origine de la dérive

Vérifier si La ddérive n'ost pas d'origine électrigue e n nettant
taus les rdactifs en pompage do l'eau distilldée, si la dérive ne cesse pas
clle est d'originc €lectrique ot devra 6ire rcchercnde au niveau du colori-
métre ou do l'enregistrour.

Los cas Les plus fréquents de ddérives sont. descddrives d'origine
chimique, elles se décomposent en :

- dérive simple: La lignc de base monte ou descend rdéculidrement dans

le temps mais un dchantillon témoin régulitrumont rdpétd atteint tou jours

~

la méme hauteur de pic par rapport © la ligne de basp fictive
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L'enregistrement peut étre exploitdé en se référant L la 1ig
base Fictive B[1-87,

~ Dirive de sensibilitds o la ligne de hasc ne bouge pas mais o la

-

sonsibilitd du dosage varic au cours du temps. Si losg dtalons no scni pas
trop espacds et si la ddrive parait uniforme et pas trop importanie on peut
exploiter les résultats en appliquant un coefficient de ddrive tznant comn-
te du rang dos échantillons sur le plateau.
Les cas les plus fréquents de dérive chimique sont ;

- ringage insuffisant (cadence ¢levde, adsorption, etc.. ,)

- prisence de particules qui se stockent dans la cuve

» microbulle avec las liguides qui ddégazent et adhirent aux parois de la

cuve

~ variation continuclle do la tempdrature

- vieillissement dos rdactifs, exnl: salycilate de fla dans lc dosage
do M (on peut vérifier la D.0. olobale de l1"ensemble dgs rdactifs on met-
tant tous les ‘tubes dans 1l'pay distillde puis en plongeant chague tube 1l'un
aprés l'autre dans ie réactif approprié (pour le dosage do i D 0.UC 113 )

« vieillissomont des tubes.

Bruits de fondu Ils peuvent. f#trc dus a des microbulles, des nauvais

mélanges ou de mauvaises sdéparations.
Précisions des rdésultats: L'emploi de standards permet de changer le tube
do pompo quand leos paramdtires statistiques que l'on calcule al'alds de
1tétalan deviennent mauvais.
-« ligyenng  —---- modification de la réponse pour standard donnd
« coefficient de variation weeewae trop &levd

- dcart-{ype =-w-~-- s"il augments la prdcision du dosage scra faible,



JHE METHODE MANUELLE

AUTOMATISATION D!
5 2,0 ml/mn pour

- Les ddéhbits usuels en AAN 11 sont c¢e ITordre de 1,64
géndration)

le déhit final (soit 2,5 o 3 fois moins qu“en

- Lrair est pompé par un tube noir (0,32 ml/mn)
doit @tre le plus court ct le plus simple pos-

proemiére

- Le circuit analytique
sible.

~ Lorsqu'un réactif est injectd dans le circuit, le point d'injection
par une bobine dc mdélange 10 tours.

ost suivi
1) Compatibilitd dos ractifs -~ tubos de pompe
faut d'abord Tfairo s@s connaissances

la bonne tenue dcs

appel o s
et dynamiques

et procide:

11
pour yérifier

tests statistiques
car

pompe .
expl: Il est impossible de pomper de Péther & l'taide de 1a pompe p II
I"échauffement dﬂauéaluts provooue La vaporisation (g ce liquide.

plonner le tubc o tester dans le liguide et virie-

-~ _Test _statistique, ,..

fier aprés quelgues minutes sos
- Toests dynamigues: mesure du débit du tubg neui” et apris quelques heu-
de pompage ot aspect du tube ayant Servi.

L'agressivitd du réactif pout en fonction de la t@m-

modifications dTaspect.

ftre modifid

83

pératurc ¢t de la concentration.
S'il y a vraiment incompatibilit¢ an pout toujours utiliser le

systéme de la bouteille [ ddéplacament
] & D
. \ A
{ bhaay :

En général en deuxi.me géndération l'air est injectdé par un tube

de 0,32 ml/mn.
L'¢chantillon a un débit compris cntre 0,16 et 0,6C ml/nn, supt-

0,10 ml/mn en cas de trace jusqu'i: 2,0.
A 2,50 ml/mn

rieur 2
Los réactifs peuvent avoir un d¢gpit de 0,10 3
La seule limite est 1a cdoméirie de cuve du colorim2tre, In ddbit
devant permettre un por rencouvellement du liquide dans la cuve.
Le repompage & travsrs la cuve gst do lordre do Z;U‘,; du Flux total
de liquide.
d'une colorimétrie sT"effectuant nanuclic-

gxemple pratique: automatisation

wame




ment & l'aide de 50 ml de A, 20 ml de B ct 10 ml d'deht.:

4 . ! .. !
- Manuel i Théorie } Réel |
- I ! ! |
RA “ 50 f 1,0 | 1,0 (cris) |
2B \ 20 l 0,40 | 4,42 (blanc) !
Echt : 10 l 0,20 '[ 0,23 (0.blanc)
T | N
Somme ,‘ 0 ‘ 1,60 | 1,65 |
2o exemple
' | g l
Manuel | Théorique | Réel
- - - . P 1 . . _— v _Vu_ !
" ! ! ! !
RA ! 50 } 1,0 ! 1,0 !
ns ! 20 ! £,40 ! 3,40 !
e ! ! VAR ! -
Echt ! 1 ‘ {Q?Ez_} ‘ 0,23 avec dtege di lu-

SR |

Tubnr impcssible
1. prencirc

Calcul d"un @&tage de dilution

Si = ddbit diluant
y it 1iuan g - facteur do dilution = X.,...,E_.Z._ = f
x = ddébit dent.
on fixe x +y p.oxpl = 1,60 d'ol pour f = 10 on a ¥ :: 0,16 et y = 1,24,

2) Choix des ¢ldments du circuit analvtique

- Los injecteurs : 3 ou 2 voies au A10
- Bobines: Si les liquides 1 mélanger sont de viscositd voisine une
bobine 5 tours suffira sinon on prendra une 10 tours.

Aprds I1"in jection d un réactif il cst prdéfdérable de nettre une
bobine 10 tours, pour ddévelopper la dernisre phase de la cgloration ON 1ot
une bobi ne 20 tours.

En sortie de bain marie on gapt une bobine 5 tours si la tempira~
ture du bain marie est peu ¢luvde (J7JC) ou une bobine 10 tours pour dos
tempcératures plus dlevécs de facon & servir de réfrigdrant. Géndralenent con
effectue les incubations & 37°, lgs rdductions & 45° et méme jusqu'i C0°C

Si 1'tn a do fines particules en suspension on peout sglit utiliser
la dialyse qui peut drailleurs servir d'¢tage de dilution (on dialyse on
compte 15 de passage par pourc d'6Y une impottante dilution), geit filtror

en continu.



Certaines interfdérences pourront 8tre d¢limindes par dialyse,
par passage sur une colonne déchangeuses d'ions (504"'), par cxtraction par un
solvant ou méme distillation. [pn géndral on est amend & utiliser les agents

conplexants, l'¢tude des interférences devant Qtre faite pas o pas,

3) L'emploi des moui llants

L'hydraulique du manifold peut @atre améliorde par l'utilisation dg
mouillants incorpords au:: réactifs, Il ne faut pas introduirc de mouillants
dans la cuve de rincage du distributeur d'dchantillons car le lavange doit
gtre of fectu?, de préférence avec le liguide constituant le matrice dus dchan-
tillons & analyser. Il est ndécessaire de vyiérifier la compatibilitd des rcac-
tifs avec le mouillant utilisé, scit par des essais, 30it en se refirant au

tableau suivant :

| | |

|
, Agent - Type | Observations |
[ ! o ' {Jtilis? auz: cnvironsde 305 en concen- |
H 35 Mon ionique ; - -
) rij 10 q !l tration 1 ml/l de rdactifr) ‘
"-------““ -‘l-“—‘-‘ﬂl-—-‘——l—T‘-—“--Qﬂ—m—q'ﬂ—'ﬂﬂ“ﬂﬂﬂ---h—_-‘n--“————,—nﬁﬂﬂ—
, TEitonx100 Non  ioniquo , Soluble dans 1 eau

!
! ! ! !

U e W e o - -—-.--.—.-—----.-.--—Ta-—-—--...- ————————— --v——a-l——-—lhﬂll.ﬂﬂmﬂﬂﬂl"ﬂﬂﬂlﬂ-ﬂ'r
y Uy 5 ml/1 de réactif m\/lrnn pru,lpluu'

! !
X ‘ | en milieu acide

4) optimisation du manifold

- Sensibilité: pour une canme de concentrations cdannde, le mani old
doit donner une réponse lindaire (DC <D,7 - 0,3 maxi),

Apris avoir fait le calcul théorique, Bn virifie la reépcnsc en DO
du manifold pour lg tdmoin maximum do la gamme (Std cel 1.00).

Si I'on mangue de sensibilitd on peut, diminuer 1la dilution en
augmentant le tube ¢échantillen, diminuer les réactifs en aucmentant leur con-
centration, yérifier que lp temps de rdaction cet correct en augmentant le
nombre de bobines finales ou en choisissant une température de rdaction plus
élevée, augmentor la longueur dventuclle de la dialyse ou agir sur la lon-
gueur de la cuve de colorifmdtre, £n dernier lieu on paut augmenter 1'expan-
sion dlectrigue (Std-cal) jusqu'i i. ICn général on essaye d"obtenir quand
méme des D.0. de l'ordre dd §,3 4 0,/

Si la rdaction est trop colords on peut faire les gpdrations in-
verses mais il ne faut pas tcucher au: bobines de mélarge or finp de manifold
car une rdaction incompléte donns une mauvaise reproductibilit¢ des rdsul-
tats.



« Probléme de décalage d'oricine

Si 1'on veut apprécier les variations autour d'une valour noyennc
on peut décaler l'origine L ltaide du rdglage "basc line' de facgn nar exem-
ple quo L"ensemble du papier correspondc o ¥ pour sa valeur la plus basse
et il. sera nécessaire de choisir des tdmoins on consdguence pour ydérifier
les dérives.

- _Fonctionnement eri double faisceau

La coloration du milieu d"analyse ou certaines incerfirgnces peu-
vent 8tre élimindes en faisant fonctionner le colorimdtre on double fais-
csau. Pour cela i.l faut construire cétc 4 c¢fite deux manifolds identiques

et phasis dans lg temps pour quo 1I"on puisse effectuer un blanc identigue

& chaque Echantillon.

Manifold do mesurocs "
[ e e A ""'““ A
e e mm = _l N
| N
‘ 1 e - AR il P A Aoy o . i
' i = TR L, {H
= mewe. |manifold de r“fdrence t_ @ AR

Manifold A cxactomont idontiquo i B mais dnns B
on cmpBche la rdaction dc coloration do sgn former




L',I8MFEA = ANALYSE

L'Infra-analyserest un appareil d"analyse sur milieu solide nax
réflexion Infra rouge adiverses longueurs d onde (6 pour le moddle 400
d'analyses courantes ou 9 pcur 10 modale dit de “lecherche".

Une rdégression multiple ost ¢tablie, a partir d'dchantillons

analys¢s par des techniques de réfcccnce, entre L'intensitd de la rdflcxion

infrarouge et les divers paramgtres a ddéterminer.

6 n N
}"0“ i)
1

cet bchantillonnaqo pernet de relicr chaque valeur dranalyse u la reflesion

ey b
AN\

IX aux diverses longueurs d'onde et ddéterminc des constantes K( = (&.  Si
les produits & analyser sont classiques (b16, mars, soja, tourteau, che.)
les constantes sont d¢ja connues; il ne sera plus nécessaire quo do passor
des dchantiilons do la gérie & analyser ot don-t lps rdsultats sont déjc
nus pour vérifier s'il gst ndcessaire d’introduire yre correction de 1'dta-
lonnage de [l'appareil (biais dans l¢ cas do ddviatior positive ou ndgative
systématique ou pente).
Critéres d'étalonnage

Choisir des dchantillons dont la teneur en $ldédment : détorminer
recouvre régulidrement la gamme do rdsultats possibles et ydrifier que
l'dtalonnage est valable dans toute 1'Ytenduc de cette gamme. Eventuelle-

ment fairo les corrections de pente et do biais.

Possibilité de 1'Infra-analvsco

12 produits X paramdtre pour 1'Infra 300

50 I X 1 g " 400

L'Infra-analyser300 est livrd dtalonnd, il est sans possibilitds
de branchement du calculateur.

LY Infra-analyber400 peut étre livré seul dtalonnd, 1lc calculatour

HP 9315 permet d'effectier sci-méme les ¢talonnages.

Utilisatcurs de 1l'Infra-analyses?®

Arachide : huilerie Petersen { Dakar (tourteaux)
organisme de commercialisation de [Il'arachide en Haute-Volta
S o ja : En Angleterre l'organisme officiel. de contrfle des oldagi-
ncux vyient d'approuver lt!'Infra-analysa: pour les contrfles sur soja.
Parameétres trig intdressants sur I.R. « protdines « humidite - natilre

grasse -~ cellulose.



