Analyse du beurre de karité par CPG – Bio1 – 2006

Exemple des esters méthyliques d'acides gras (FAME).

Installation du logiciel TotalChrom
Perkin - Elmer
Insérer le disque et lancer le setup.

Attention, il faut impérativement rentrer les informations de connexion du profil utilisateur sous lequel est installé le logiciel, sinon un message d'erreur apparaîtra par la suite (LMS_server).
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A la fin de l'installation, utiliser le "licence wizard" pour demander une licence correspondant à l'hardware id du PC (unique pour chaque configuration).
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 Sinon, utiliser l'utilitaire de gestion des licences "AdminTool" et suivre les instructions.
 La licence est enregistrée dans le fichier "C:\PenExe\TcWS\TotalChrom.dat", une licence temporaire fonctionne sur n'importe quel poste.
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Ensuite, lancer "SysConfig", 
login = manager

pass = manager

Changer le mot de passe.
Créer un profil utilisateur (Ex. eleve) avec "Adduser" et sélectionner comme "JobType" "USERA" qui autorise presque toutes les opérations avec le logiciel.
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Lancer alors TCNav, pour l'acquisition ou le retraitement des chromatogrammes en se connectant sous le bon profil.
METHOD

Exemple d'un fichier de méthode éditée :
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Le menu "components" permet d'accéder aux éléments déjà identifiés et de les reparamétrer au besoin :
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SEQUENCE

Exemple des esters méthyliques d'acides gras (FAME).
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Format du rapport (report format)

Charger : "load recently edited report", puis "options" : 
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Graphic Edit

Charger le chromatogramme des étalons (fichier "\04_005.raw").

Aller dans "Calibration", "Edit Components" et affecter un nom aux pics :
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Les noms des pics sont enregistrés dans le fichier de méthode (\acidesgras.mth)

Chromatogrammes

Ouvrir le ou les fichiers du répertoire " \04122006"
Ajuster l'échelle avec [image: image6.jpg]


 puis modifier les valeurs par "tâtonnement" ou zoomer avec la souris :
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	Fichier
	Désignation

	04_010.raw
	Mélange de témoins - 4 µL

	heptane_.raw
	Heptane (04_001.rst)

	04_007.raw
	Karité – 2 µL

	04_006.raw
	Mélange de témoins – 2 µL

	04_005.raw
	Karité – 4 µL

	04_004.raw
	Karité – 2 µL

	04_003-20001104-144044.raw
	Mélange de témoins – 5 µL

	04_003-20001104-143038.raw
	Karité

	mm.raw
	Méthyl myristate

	04_002.raw
	Karité - 3 µL


On peut superposer des chromatogrammes : ouvrir simultanément les fichiers à superposer, ajuster l'échelle, puis "window", "overlay" :
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REPROCESS (Retraitement des chromatogrammes)
Ouvrir le logiciel totalchrom puis le module reprocess
Ouvrir le fichier c:\totalchrom\data\karité4µL.rst, icône [image: image9.jpg]
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Zoomer soit à la souris (ouvrir une fenêtre de sélection) ou Display, rescale (offset : 4.9, fullscale : 8).

Il est toujours possible de revenir au chromatogramme de départ avec la touche [image: image11.jpg]
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Pour regrouper les pics proches, cliquer sur l'icône [image: image13.jpg]


 et ouvrir une fenêtre de sélection englobant la zone à regrouper puis OK lorsque la fenêtre s'ouvre (bunching).
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Pour éliminer du rapport (surface des pics en %) le pic de solvant, cliquer sur l'icône [image: image15.jpg]


, faire défiler le menu déroulant jusqu'à "-P Disable Peak Detection" et cliquer sur l'axe de temps au début du chromatogramme, puis sélectionner "+P Enable Peak Detection" et cliquer sur l'axe de temps après le pic de solvant, on obtient :
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Il est toujours possible d'éliminer les éléments de retraitement, en les sélectionnant à partir du bouton [image: image17.jpg]


 (cliquer sur les différents éléments puis "OK").

Valider en cliquant sur [image: image18.jpg]


, le ou les pics de départ ont été éliminés du rapport.
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Pour éliminer le bruit de fond (et éventuellement les pics parasites), cliquer sur [image: image20.jpg]


, sélectionner une zone du chromatogramme contenant du bruit de fond et modifier la valeur de "AT" (par exemple 20 ou 100) pour éliminer les pics minoritaires à ne pas prendre en compte.

L'intégration des pics n'est pas toujours satisfaisante :
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Il faut alors réaliser une intégration manuelle "Process", "Manual Integration" et tracer un trait en reliant la ligne de base de part et d'autre du pic :
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Les indicateurs "+UFO" et "-UFO" apparaissent alors sur le graphe et la surface du pic est recalculée.

Imprimer le rapport : pour avoir un aperçu, cliquer sur [image: image23.jpg]


 et vérifier que les pics à évaluer apparaissent.

Il ne reste plus qu'à imprimer avec [image: image24.jpg]


.

Sortir du module de retraitement avec [image: image25.jpg]



Un exemple de rapport :

[image: image26.emf]
[image: image27.emf]
Mélange de témoins Supelco 1892-1AMP
Fichier \04_010.rst
Mélange de masses à peu près égales de Palmitic Acid Methyl Esther (C16:0), Stearic Acid Methyl Esther (C18:0), Oleic Acid Methyl Esther (C18:1, cis-9), Linolenic Acid Methyl Esther (C18:3, cis-9,12,15), Arachidic Acid Methyl Esther (C20:0).
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Étalon Méthyl-myristate
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