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Sujet 1 ,wuﬁﬁ,p:mm DE,GERME DE MATS PAR T

Resumés 4y ceurs de ce traveil,neus neus semwes intéressés
d'hiiiles de Germe de }ais. Pour cela,deux techniques ent
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CHROMATOGRAPHIQUES,

LA AL R N R A N TR

LCHNIQUIS ]

& 1l'analyse chrematographique
été étudices.

1)

“a chrematographie en phase gazeuse qui a permis d!'

analyser qualitativement et quantitaiive-

Gant les weldes gras cempesant cette buile,
Fuatien en esters méthyliques qui rrésenten
faverables A paveir lsur haube velatilité e
stabilité, R0 e .

2) la ckrematographis en phg&plliquiaa

qui ap

A cet effet, nous avons procédé i leur itransfee.
1t des prepridtés chremategraphiques nettement plu
t leur faible pelarité d'od une rlus gruande

ernis de séparer les divers ceustituants d'una

kuile de Mais en analysant les esate

rs du parabremephénacyl en Taigsen de leur facilité de
détection par ulira vielet. -
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Subjoot : CHROMATOGRAPHTS. RNALYSTS. OF, FATTY. AGTDS. TV, CORY, OTL

Abstrects In this work, a chromato
Two technics were used:
-1- Gas chromatography ris satisfactory to
their methylester in’corn oil.
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vo.-.outon-.-i-o--lt.tqct-novo.c

graphic analysis of fatty acids in corn oil is presented

qualify and quantify fatty acids as

~ HPIC involves the derivatization of the fatty acids with Bromophenacyl
Bromide in- the présence of crown ether.
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LNTRODUCT I ON

Le préseni Zauvaild réunit & iq foLs une Etude générale de 2'huile
“e geame de mals ainsd que fLa defeamdnation de sa ComposLiion pax
anaidyses Chromatographiques.,

Pour cela nous avons opié pour deux fechnigues chromatographiques.

- <@ chromatographie om phase gazeuse gqud nous peameiina d'analiyses
qualitativement e quaniifafivement Les acides gras composantd
aetle hudile. Ceiw nous Les Transgonmencns en esteas methyliques
qui Ont un podint d'ébullition beauc coup plus bas ainsi qu'uane
plus grande stabilfits.

A cel effet nous avons utifisé une enfonne remplic ol La vhase
AZationnaire est un Liguide oi fa phase mobile un gaz,

- La chromatographie en phase Liquide :

Qui nous permettra de separen Cgalement Les divens constituants
cfune huddle de mais en analysant Les estens du para-tbromophénocyl
en raison de Leun facilité de detection par UY, & cet effet nous
avons uflidisé une chromatogruphie de partage et ot La siparation
des solutés est gondée sun Laux rardage entre cette phase ot La
phase nobiide.

Nous avons gait une application cn comparant une huibe de geame

de mais algeriennc récemment fabriquée par L'ENCG et une huie de
geune de madls dmporitic : Ra Dietex.




CHAPITRE 1

Apergl dbidoyrapndque relaldiy aux huiles alimentaines

= L'nasZoine de &'huilerde newonte i des Lemps s4 eLodgnés gue £'on
ne s0upgonnerudi en aucun casd Aon existence., Ef pourntant, deas
peuptaaes Lednifuines de L'¢pogue de nolse uidlisaitafdéla £'huile

el consediladient w Leuns gens de ponter des cheveux Lonss et
a'odnare ceux-cd d'huife vienge.

A celle epoyue,L'homme savaii doni deja produdre de £'hudile et
Lenudl a da qualdie puisqu'il specdyiadt “huile vienger .

Le décndiggrage des hienogisphes nous cpprdid aussi que 2es anciens
Cyjpidiens utilisadent £ huile dans Les pvalissendies et que cefte
huife Leur éfadi Livaée pan Les meddaniies qud &Laieni une peuplade
de La Pakesiine.

En ce Lewmps-La ,L'homme avaii done fLes moyens de gabrdiquer de
L'hudce en quantite sujjisunte pour en fadlre £e commerce el méme
L'exportuidion.

IL semblenadi que £es premiénes méthodes utilisées pour £'obfention
de L'hudie gurent provabLement wme extraction & £'huile bouiliante
meds beaucoup plus Tard, Lorsque £'nomine esl passé du stade tribal
G CeLud ue 40C4LeXé onganisée, des presses prdindiives ginent alonrs
LeUN apparifdion.les graines ou Les {ruits étaient probablement
broyes entre deux pdernes puls introduites dans un trhone d'arbre
creux. Un enpdlladt des pdennes sun cetie piie et {'huile suintant
e ta gradne 5'écoukail par un thou pratiqué ¢ 2a partie infénieure
du Lronc

Vepuds, piusieuns wutresd presses appaaurent mals celies utilisées
actuediement sont toutes derdivées de presscs mécandques datant de
1918 appelies encore "tordoins".
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En ce qud concerne Les procédes moderncs de production {ndustricile
de «'hudite, L& convdent de¢ metire fout d'abord L'aceent sun Le fait
que Lo quucdile de La matdére premdéne influe directement sun La
quakite des produdils ootenus; cecd budsant intenvenin Les problémes
de conservalion des gradnes ¢i Leux sLockage.

I- Vegindiions ef onrdgines d'une huiie alimentaire

Une hudie aidmentaire est extrudiec de graines deagineuses ou de
centadins frudits déagineux.

Nous ciissons ces corps grus d'ondgine vigétale en deux catégories
£es comeatlvies el ceux a usuge indusirniel, ou encore selon Leux

degre de sdccutdvdts (d'accélérnation de La dessdication).

En conps gras sdecutifs, parmd eux,noud citerons :

nudide de £in

- hudke d'oedilette

- hudile de vo4s de chéne
- hudde d'abausin

- huiie de touanesot

el en conps yrasd demd-siccuntdss

- hudde ae coton
- huddle de Aésame
- Audie de mads

- hudie de colzu

- hudde a0y

Rappedons qu'un corps grus est consiifué de 3 ghroupes essentields
de produdls : Les Lipddes, £Les phosphatides et Les insaponifiables.

I.1 - Les £ipdides




1£s constituent 99% de ia matiene grasse. Ce sont essentielleoment
des eslens d'acides gras R—COEH et de glycénol CHon{HﬂCHZOH el
qui onZt pour formule generale :

 —0- CH

~
W
I

=

2

o

Ry » Ky s Ry sont des nadicaux Organdiques & chadine droite narement
‘amigdee dont Le nombre d'atomes est pair et généralement compris
entre ¢ et 24.

Ces estens peuvent 8tne pariiels, a savoir qu'une ou deux fonctionas
akcook de La ghycénine peuvent resten Libres.

Ces acddes peuvent 8tre saturnés ou Ansatures tels L'acide Atéarique
sature

el L'uedde o£&ique mono-4insaturd

Pour une huiie de germe de Mais, Les acides gras princdpaux Les
constituant sont :

- d'acdde padmdiique Cry CHy - (CH2},4 - CO,H
- Llucdde padkmitoliédique Cret! Cil 5- {CHz)é - CH=CH - lCHz)é- COzH
- 4'acdde Linoledique 018:2 CH3-(CH2)4-CH=CH-CH2-CH=CH—ICH217JRQT

-~ £'acdde £inolenique : 018:3 CH3-{CHZ-CH=CH}3—CH2(CH2J6 COOH




- L'acdde arachdidique C f Ay

- L'cedde yadoléique Czori CHs-(CH2]3-0H=CH—lCHzlg—COzH

Les propontions de Chaque acdde présent dans une hudle de mais
dont données dans £e fabiecau T4

txaminons La -

Forinution des £ipides

Les zhéonies ézavidies ¢ ce sujet sont encore tida compfexes (REFZ).
Elies énoncent que Les glucdides présents dans 2a graine sous
L'action de La Lipogénuse se Transgorment en Lipides par La réaction
YLobaLe

9 C, j = ¢

6"12% L Cp e 0, + 80

2

Acdde stéardque
Ve 20 a 30 jours aprés Lq 6econdation de La gradine survient une
breve pérdode d'une dizaine de jours au couns de Laqueiie se
PROUAUALL K synihese des tdpddes.
Cette synithese comprend deux partics : celle du glycinol et celle
des ucddes gras.

Un peut gucidement nésumer fu dynthése du glyeirol par Le aschéma
AULVenL

CH ,- OH CH ,0i CH ,0H

! ; ;
Geticode D BN _ CHOH . CHOH

' re———— : B S d—— :

: | 1

te e ! l

CHy=0-P0H , Cig=0-POH,  Ci ,0H

Par contre fa synthise des acides gius est beaucoup plus complexe
et se compose de deux blosynthéses, celle des acLdes gras satunis
el celle des acddes gras insatunis.

bLodynihese des acides yras saturés :

=]




Avides Geas| Limites ExtREMES & . MoyeNNE EN
pouRCENT Pruacent

G0 | Aod - A5 A, 3
Gzl 0,1 - 03 0y
G0, &5 2T 3
Cpt | tH3 - uso0 28,9
C“? L1 440 - 80,0 55,0

Tableau Td: Tenewes en Heides 6kas duwve huile de Hais.
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Les acdies gras saturis des Lipides végltaux ayant tous un nombae
pair a'atomes de carbone faissent éuggéka& que Ze précurseun de

Leun bLosynthese peut 2irne un fragment en Coi c2 qud fut démontrd
CXperdmentaiement (ref.2).

Les chadnes diucides gras se construdsent progressivement paxr
PoLymerisation Linéaine selon divens modes qui ont &té étudids a
£ladde du curvone ~marqui racioactiy. T4 « exé aantté qu'4l existaiz
deux necandsines possibles de dynithese des acides gras {ref.2) qu4
00aL apped a des enzymesd Situis dans £es compartiments diffénrents

de La cellule :

- un mécunddme d'élongation mitochondrizle les chaines grasses.

- un mecandsme CyLoplasmique de bLosynthése fotalc des chaines
grasses .

Sekon Le premden nleandisme, La vLodiinthese de ceniains acides gras
€l réuidsie a parntin de Auspensdons de mizochondaiics animales ou
veyelakes {en partieuddien] is0fés du gode de pdgeon, et de péricarpe
d'avocul) mais ceilos-ci resultent d'une ¢longation de chaines

preexdistantes pun des fragnients en C, eL non d'une synthise totale.

ALNsL, 4€ o ¢t wmontré a £'aide du carbone marqué gque L'agedde
STeundque résuite de £'elongation de La chaine de L'acide palmitique
par L'inteamediadne d'une sinie de reactions enzymatiques dans
Lesquedies dntervient L'acetyl-coenzyme A.

Le deuxdeme mécundisme Zaisse PrEvoir que La sinthése totale des SV
acddes ynas G partin de fragmentas C, s'effectue dans £a phase

Lequdde du cytoplasme. Les thzymes Gud catatysent ces synthéses
donnent un complexe dénommé “aoide Gras sgnthelase *.L'cedde gras
principal est L'acide palmitique et Les acides gras de chaine plus
Longue en partdeulien £'acide stlandque sont surtouit obtenus paxr
edongation.

BL04yninése des acides 4rGsd insatuniés

La bLosynthese des aeides gras dnsatunis est Largement moins connue
que celle des acddes 4ras saturds.

'



Bon nomore de ceéiuies whimdies et vigitaies s0nt capables de
dynThelisen des aeddes Yris, monoehyiiniques comme tiacide ofedique
Par conire La synthéese des ucddes PoLythylindques apparaiz comne
URC PrOPrALLe exciusive des végétaux Auplrieurs.

Les acides pPolyinsatunes sont vradsemdlavlement gormés pan
désaturation PLOgressdive de i'ceide olelque mais on {gnore encoxe
e mécandisme do ces rlaciions de désaturation can aucun enzyme n'a

bu etre Ls04é. Toutegois £a Zumiéne pourraii fouer un réie important
dans ces synihése (ned.2)

I-16 - Les phosphnatides

Les phosphatides ou phosphotipides constituent pLusdieurns classes
de composis comprenant Les . ucddes gras,Le glycdrol,{'acide
Phosphonique et dana certains cas, des bases aleooliques azotées
ou des acLue.A ur.mnu.

Ces chlasses sonzt Les sudvantes

A. Les estens yryclrophosphorigues

Ce s0nt des monophosdphates du glycénok

CH,- O CH H 08
‘.- | 0f
CHOO CH-0-P = ¢
| ; 04
| ot |
CH,-0- P % 0 Q

oif Ci)=0i

B. Les phosphatides

Ce sont des estens mixtes d'acides gras et d'acide phosphorique.



RI-COU—CH

iy
K,=CO0-Ci {foame A)
i /,UH
CHy=0-P = 0
~ OH
Ry - coo - CH,
; OH
CH - 0 - p =’0 {§orme B)
| N oH

;
!
R,= COO_ - Ch,-

C. Les phosphogiycénides

Ce soni des phosphatides dans Lesquels un hydrogéne H Ribire de
L'acdde phosphorique est nemplacd par un groupe amino-alcool.
I< exasite

- Le groupe des phosphatidyichoiines ou Lécithines

Ry-C00 - ci,
N __CH3
R, - COO - CH 0 - CHy - cify - <= g
| | Sk,
CHy- 0 e P = 0 0H

- e groupe des phosphatddyl-éthanofamines ou ciphaline

RI - Coo - Ch‘2

R2 - €00 - CH g - CHZ ~ CH - VH

2 Z

Cffz -0-P =0

OH
- Les polyphosphogiyeinides qui comprenneat plusieuns mokécudes des
precédents
’
.



V. Les phosphinosditoddes

I R

How #Z N

ot 2 H

! -

T bl

t. Les phosphogiyetro-acétols

HE £ - O\x_
‘ "CH - R

Tous ces phosphatddes ou phospholipides constiiuent La partie
esdentiedde des mucibcges. Cenfudns ont La propriété de st hydraten
el de precdpiter, d'autrnes sous L'action de réaeldifs comme Le
chionure de sodiwim ; £e phospheite de scude ouw des traces d'acides
minlraux (Hed ou NOgH | prccdpditent &galement.

Iis sonk plus ou modnas sciubies dens L'nexane, dod Leur extraction

Ges graines par ce deanden.Cependant Lons de Llanclyse, Le atasultat
de Lu fLencur viade en hudde propreiment dite est faussl pudsque Lors
du raggdnege L'operation de demucdiaginction Zes &Ziminera

I-T.c. Les Lnsaponigdavdes :

Un désdgne sous Le now d'insapondifiables L£'ensemble deos composis
autres qu'estens de constituition plus au moins complexe.

La Leneur des conps gras en ces produdiis est gindralement this
jadibie dnféndieune a 1 %.

ILs soni esscnidicilement composis de :




- A - carbones dihydrogéine

- AkdphaZiques Lound, paraisindques ted que Le CZO {49

- Ternpéniques (visienpenes ) exe ziplz @ Le CSOHSO

- Carotinoddes dont Les CAATTENEA

T B - d'akeools a podds mokécuicine tlevd
- Saturls excinple : Abeooh célyldque (dodécanol)
- AMdphctiques non sctunis

<

X: Adeood oladidquz 9-10
- Polunuclicdines : s1éncis ox: chiolestlnol, crgoazénol

- O - de viZamines L4iposofubics
Vilamdine A : canofene

e}

i cakedfénol ou vitamine ¥
Locophénotls

!

M

aérive de méthydniphtoquinone,

-V - de y4i yeéadne : CH, - 0H
CH -  OH
i
g, - oi

- E - d'acddes gras Libres

- F -de eirnes qud sont des mélanges complexes d'estens ,d'acides

gras el d'alcooks supbaicuns iCI‘,3 a )

-
LSG i
Les carcetenistigues physico-chimigues ainsi que La composition de
£'dndupondfiadie pour une huile de mals est doaniée dans Le tableay
dudvant T2  schon £es nories CLabidies pan §p Wolls {neg 10)

1.2- Proprdietés d'une Aulie alimentaine

=
-

L.2.1 Propriétée s physiques

- Les corps gras sefon Leun composdition chimique sont Liquides ou
doLides,

Les glycenddes £es constitucnt sont d'aufant plus solides qu'Lls
A0nt saturis et que Leur podds moliéculainre osz pLus ELéve,



i L Composikion de stammanLE
Caancteristiaues En g 1009 A huile

20

D

; 0,949 _ 0.923 h)copher'iols S Ao

0

rL.v 1utd - 41,4t Alesls 450 Zo0
1S 431 . 196 Glerols 3001000

lI 105. 118 Cﬂﬂfes'feﬂn[ 0/

Tikee 24 - 20 Shtjh\&s'feao °/o

nsapouilia\gte 0.8-.2100/ /b S:Yos’(m\. 41‘%%
A TR 7 e A T T A e Y

/R MEHU 7:5: Baha_cfmshdu:fs PA)/_SI'CO_(:}NH!'&UES
Duve huile de MAILS .




AUSBL nlakdsons nous des hydrogenations de centaines huiles quand
On ¢ besoAns de produdts solides. ‘

En ce qui concerne Les glyjcenides des saturts, Leun point de
fudion crolt avee 2e¢ nombae ¢'atomes de carbone, tandis que La
A0LUDLLALE dans £'equ et dans Les s0lvants décroli avee £e nombie
d'alomes de carbone.

Par contre 2es giyeenddes insaturis ont un podini de fusdion qui
déenolt avee £e nombre de double Liaison Zandis que La solubilizté
dans Les solvants cnoit avec Les doubles Ziadisons.

En ce qud concenne L' influence de ¢ jorme geometrique Le point de
busion des cis est plus bas que Le poini de fusion des trans et
£a A0Lu0ALLTe dans kes solvanis esL plus grende pour Les cis que
pour Les trhans.

Les chudines grasses se caractinisont Cgalement par Leunsd propriitis
speetnales & savoir £'absorpiion dans L'ultraviolet des chaines
polyinsaturies qui dépend du nombre des Liadisons conjuguées,
L'absorpiion dans Le visible d'en prtsence de pdginents, L'absorption
caractinistique dans L' ingra-rouge des Groupements fonctionneifs et

) -

engin L'avsonption des Liadsons ethyléndques de oame Trans entre
P q

-

“J_/’,;... el 10, 5/-1 .

Les princdpaux enditéncs phisiques sont Les suivants
] 2 - - - - 11 e M ad 3
- La densité qud neprisente La masse de £'unitlé de vokLume en g/em
¢
6@ La Tempéiature T= et qui se situe pour une huile vitgetale entrne
0,915 et 0,964 2L pour une huife de mais en particudier entre
0,919 et 0,923.

- L'4nddice de adgraction qud repaisente La mesune du pouvoir
rlgrdgent aw mogen d'un réfractomniine pan rapport a La Radie D du
sodLum,

- Le spftetne d'absorption dans 2'uitra-violes au mogen duquel on
caraclinise La douole Liaison dans une molicude Lnsaturiée,




- Le pouvoin rotatoine qud donne La déviation & droite de Za
Lumdene polanisie.

- Le poini de jusdon et fe poini de solidification qud peametient
d'appricien Le degré de punretd d'un COAps gnGs.

= Lo viscosiie pour une Zempéraune donnée qui est Lo coefficient
de grottement moléculaire inteanc,

1.2.2 - Propriiitis chimiques :

Les proprdiétés chimiques des glyciaides dépendent essentiellement
des acddes gras qui £es constifuent.

Plune fagon génénaie, ces acddes gras A0nz carcetinisis pax
- une seude fonciticn acide
- une chaine droite non ramd{iée
T un nomiére pain dtatomes de carbone

Les acddes gras saturés sont s0idides, stables et ne peuvent avoix

que des dénivés de substitution:

ex: acdce stéardque CIS’ acdde palmitique Clé

Les acddes yras insatunés sont Liquddes teds que

L'acdide oledque, Linoledque Ci5:2 , £dnoléhique C
iClg: 1)

el iLs entrainent une oxydatlion par action de L'oxygéne de R'aix.

16° 3

C'esz ce qud entraine que £es huiles ayant une fonte proportion
d'acddes gras insatunis SO0RL thes aliénables par L'oxygene d'od
des tradiiements pariiculiens pour Les conserver.

En egfet, {8 4 qura La goamation d'hydro-péroxydes sun Les carbones
VoLsins des carbones portant La doubie Liaison.

CH3 = ICHzln - CHZ ="CH = . CH - Ch‘2 = lCszn = C{JZH



On peut tgalemenz QYO £a §ixation “e¢ 2'ozone qQud entrainera Lq
t0xmation d'ozondides,

Rum/o\
S

CH - ‘CHf)n - COEH
v -u
dont La destruction par £'eau doane
R -CHO + CHy - lCHZJn - CO,H + HZOZ.

- Les principaux Crdienes Chimiques Ztune huiie sont iegs sduivants;

- L'inddice dl'acddes c'est fe nombre de mg de potasse nécessaine
FOUN neutraliser £'qedidire de 13 de conps gr&4 c'est-a dine
Les acddes iibres contenus dans 1g do Corps gras,

- L'4indice de éapontéicationjs ' 4L Le nombae de mg de potasse
Caustique (KOH ) neCessaine poyn Lransjormen en savon Lea
acddes gres Libres oy comoinés d'un g de Coxps gras.

- L'4ncddice d'iode] c'est ¢c nomoxre de g d'iode {ixé par 100g
ce conps gaaé.C'Zat une addition pure ot sdmple d'iode sun
Les douvles ou tripies Liaisons cf qui caractiérise L'insatu-
ration du COnps gras,

- L'dnddce de péaoxyde_gpii en exdste plusieura sudvant £q
nafurne des Peroxyies.Disons qu'il donne fg quaniité d'oxygéne
actef en mALLLCquivalenis contenue dans 19005 de substance.

- L'dinsaponifiable - c'est 2a maticxe Ui nlest pas iicomposde
par La pofasse of qui reste s0lubic dans £es sodvanis
habituets .

En plus de ces Crdiienes, une huiie 3L caractinisie chimiquement
Par & répartiiion de e acdces gras dans 2oy glycérides.

En effet ils ont degs PosLtions possibies en L. oy B dans un
glycénice,




oC : ‘CHZUH
B:CH - 0k
|
o0 : CH,0H
Le nombie N de combinaisons possibles du glyeinol avee n acides
gras digfinents cat

Parn exemple 54 on u n=3 acides gras difbinents patmitique, stéarique
akedlque on aura N = 18 Mdglycindides cornespondants.

Un meme ccdde gras ne peut se nencontron 5 §o0is dans un méme
glycléndde A'4iL n'existe Pas dans une proportion au moins 2gate a
60% dans Le mélange des acides gras Totaux.

I£ ne peut 5'y rencontren quiunc seule fois cdi ceite proportion
edL Anféndieure a 30%.

Mads on ne rencontre prafiguerient pas de corps gras consfdtués pan
yglycirides sdmples o' est-a dire d'estens glyciridiques foamis
parn un seuld Zype d'acdde (Eripakmitine, trideine, Iristéanine).

Dans Lo trnes grande majorité des Corps gras;ies chalnes extéerieurcs
A0nt formées par Les acddes saturis et fa chaine inteane pan des
acddes Ansaturés.

Exemple; . :
Aclde stlarique

Acdde odedque

|
C
Acide patiniiigue ~~————-LH

1.2.3 - Propadiotis bLokoglques

Les weddes gras cosentiols teois que L'acdde Linokedique plus
particulienement Le cLd-cds, L£'gedde Linokinique et £'acide
arcchdidondque fouent un réie physiologique Znis important.

En effez,ils interviennent contre La carence en conps gras et Les
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affections qui en dendvent,

185 onzt égaiement {a PACPRAEEE de foamen avea Lo cholestéinol du
dang des esters qui sont fluddes; autnemont dit » ALs diminueront
La feneur du Sdang Cn cholestinod auqued on atiribue des accidents
Cardeo-vaseulaines.

C'ess pourquoi c'est une Tvertu® particudiene des Corps gras de
renfermer des acides gras Ansaturis en fortes pFroportions tels que
t'huile de mais, LT hudlie d'olive, L'huife deo Tournesol et 2'huile
de soya.

On adme qu'ig Yo une rekation entrne fe faux de cholestéinol dans Lo
dang et Le rapport

PoLynsaturis
AaLunes

Ce rapport est opZimum quand if est €gak a 2 c'est done pour cela

e L'huite de geame de mAls est trig appricdie dans centains

decteurs de L'industrie chimentaine condiments poun dalade,
MAYONNGAs2, plais Préparis, gritunes Andustrielles et semd-Andusdtniclles
et comme excipient pour vditamines et auines PrOCULTS pharmaceutiques.

v T e oRTiaaph. - S SO s



CHAPITRE 11

i
rrocéad d'obzention de L'huile de geame do Mais

I1- Ondgine du mais utifisé :

Le compiexe de transformation du mais se situe & Maghnia. 18
comprend 3 ateliens de fabrication

- L'amidonnerie
- La gkugosénie
~ £a dextainenic

Le mais utiiisé est aménricain t£'hybride US Coanll yeliow qui est
Atocké dans des 24805 de 1000 tonnes chacun.

La capacité totale de dtockage de £funité eat de 200/ foux.

La gamme de production du complexe s4'etend a

- Amidon

- Glucoasc

- Dextrdnes Llhanches pour adfuvents (peintures)
- Dextrdines jaunes (colles pour cudins)

- Fournrage

- Glutin

- hudile de geames

- Badsures v
- Coques de mais

Le Achéma sudivant représente Ze processus global de transformation
du mais.

(o

s <
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11.2 -Pagcodd d'extruction de Lihuile :

L'huite de

mais

est exiraite

sudivant différentes opérations qud sont -

A~ SZockage de Zg gagine de mals

Le mals eat sfocké avece un taoux
perme de Lendin £e geame vivans,

8- T&QmEage :

dhumidité maximum de 14 3 ce qui




Par un s45¢éme de pompage ,Za graine ¢st acheminée vers un bace de
trempage ou elle est trempie dans une eau s0uffrie représentant un
agent de conservation penaant 50 h & une Tempirature comprise entre
45 eZ 50°C., Cette operation permes de faciliter La 4Cparation des
geames des graines Lors du uroyage.

C- Wegeamination -

Les geames sont aions Alpants ,upris broyage des graines par un
Sdy8%ime de vibration .1is AOnZ ensuite stockés dans un bac i geame

11.2.3 - véehydratation :

Par un systeme de paesse; Les germes ayant une temeun en humdidité
d'envinon 38% subissent un preséehage qui ééimine Za mafeure partie
d'eau absorbée au couns du Zrempage.

Au moyen d'un Aéchoir fa Teneur en humidite des geames qud était de
38% environ est ramenie a une vafeur de 4% maxLmuin .

S4 Le taux dfhumidite depusde 63, on znvoie fes geanes dans un
réchaudfeur 2Cg€e & une température de 115°C fusqu'a ce qu’'on f4ixe
La teneurn a 6%.

11.204 - PAQAAage :

Grace & L'utilisation de presscs de foame  comdique, fes geames
dubsssent une doubie pression (presse veaticale sudvie d'une presse
horizonzaie) qui permet d'odbtendir un rendement en nuile de 40%
environ,

11.2.5.- Fiktration - conditionnemens

L'huile reprise Par un naclfeur est acheminée Vers un §4LErc presse



04 s'efgectue La séparation huife - tounteaux.

L'huile ainsi obtenue est envoyie vers un sac final ot ensuite
condiiionnle dans des [dts métalliques de 200 Litrnes.

Le schéma des installations d'extraction de £'uife de geame de mais
8L neprésentl sun i f<gure sudivants:

La €egende du schima se constituc adnad

-1- Silo de Mais

= 2- Bac de trempage

~-3- Broyjeuxr

-4- Bac de dégeamination

-5- Bac a geames

=6- Presse a déshydraten

~7- Sicho4x

-6- Bac de stockage des geames

-9- Réchauffeun

-10- Presse dfextraction verticate
=11- Presse d'extraction hordizontale
-12~- Racieun

-13- Filtrne gresasc

- 14- Bac neception huiie de germe et mise en {414,

I1.3.- Procédé de rafiinage de £'huile biut

L'huite bruz obtenue a £'unite de transfoamation du mais de Maghnia

4% ensudte acheminée vens L'uniié de ragfdinage du poni d'Algen

afin d'y subirn toutes Les opérations de a2f§inage nécessaines quani

A4 commerncdiakisation.

Ces opénations consistent & débarassen £'huile leos <mpuretis qu'elde
renferme enccre aprés son extraction ¢t qud soni en général princi-

pafement des acides gras Libres et des phosphotipides cui eux

fouent un ndke dans Lialtenation de Liuife (voin chapitre 111).
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Ce procédé componte done fes Ctapes suivantes

e

Lo démucilogdnation : o' st un Traitement & 2'eau chaude qui

Ansolubiiise Lo phospholipides ainsi que diverses matidres
coiloidates {polysaccharides |, gommes , alsines) ; Los deux
phases soni ensuite Atpanies pan centrdfugaition.

La neuirabisation |ou raffinage)

L'huile es:i portéic a4 80 =90°C puis agitée avee de Lo soude ou
de La potasse.les acides Gros Libres responsables de £'acidité
et de £'cxydabilité de R'huile pessent dans g phase acqueuse
dous forme de savons et sont CEdminis Lons de La décantation ou
de £a centrifucation qui suizt .

L'huile est ensuite Zavée i £'eau pour eliminen Les nésidus
d'aleald et de savon puds dlshydnatic sous vide environ (envinon

35 toanra).

La décoxoration

La dicokoraiion a pour but dtenfever 2q chlorophyliec ¢t fes

pAgments canotinoides; i ebdte 64n Lihuile préafablement chauffée

au-dedsus de TU0°(C oat deshgdratée, cat traitée ar du charbon
] p

aclive ou wutrne adsorbant puis §4€trle, L'opiration détruit Lcas

e

perorydes et d2imine en grarde pantic les frcees de métaux.

La_vémanrganination

Celte opération appelic aussi frigellisation oy "WAntinisation:
Consisie & fadre cadstaliiser & basse templirature et & éLiminex
nduLle pon §iltration ou centrijugation des tryglycérides &
poini de fusion reclativement éfeys qud adsqueradent de cnistars-
Lisen dans L'huife au cours de £'enireposage.0n traite ainas
Centadnes huifes de table telics que Z'hudie de mais et de
Lournesos,

La désodorisation:




La desodonisation esit ostenue on Cldminant par distillation
dous vide (2a9 torns) avee un Liger entradnement & La vaiown
dteau, des substanccs comme Les aidéhydes et Les céiones
deuvent jiedponsailes <'odines desagriatiles et Les acides Jras
LLbres encore préisenis doni certadins sont trds sensibles &

L' oxydatdion.

Un afoute pariodis des antioxydants ainai gue centains seds |
citrates, phosphates, tantnates | qud compiexent Les traces de
mitaux,cudvae ¢t fex notamment, pouvant Cinc prlscnts.

Apres Lo desodondisation £'huile foir Ptne slehée poun dviten
L'hydraolyse des Aniglycéndides et placée a C'abri de Liadin sous

azote par exempie.

Les divens traitements do purification que Z2'on vieni de

deécaine peametient do moddfien La tcneur wmoyenne en Lmpuredés
d'une huile dans Le sens qu'iliustnent Les chiffrea CL-2pr8s:

Huile inditialc Hudle f4inale
Tadgilygabaides £5 - §¢ 9& - 939
Acides gras Libres jusqu'a 5 U, 1
Phoaphoidipides jusqu’’ 3 0,1
Stenods jusguic 2 1
Tocophinoits 0,14 0,09

Les Tocophinows dont £a vitamine E soni des antooxydants
natureds dond La présence it douvhaditodble;: Lis soni peu fouchéas
par La purdficaidion. atoalins et deluris d' hamidité de £'oadre
de 90% comme eceriadlncs levunes, elies peuvent a £a f044 conta-
miner La maidiéne e Lthydrnolysaex .

8- Action des enzymes

On sadit que fes enzymes sont des COip04es definias, comploxens agissant
conmme catalyseuns.

En outre;fa Lipasc hydrolyse Les itaighycdrides provoquant ainss



une doqb&@_pga;e en huile : fa paxritie hydrolyséo - acide gras +
glycénine o ta partic qui sera entrminge ubtinieurement qvee Les
AaAVons formés Lons dy Lraitement & fg sdoude,

C- Action de £ain

L'action de £144x Aur Les Lipides est ris connuc. En efifet Les
constituants insatunés sont Particuliinement scnaiblos & L' oxyda-
Lion méme ¢ pg Température ordinaire -t d'autant plus que cette
Lemperature cst plus éevie,

U~ Adtérazion par_Les intenacitions :

Sudvant 2g Lempérature g Laquelbe s¢ thouvent soumises Loy graines

el fa duxée da-étockage, AL Ae produit Les modifications Aulvantes

- modifications dey Teneurs en protides et particuiiinrement des
acides aminés Qud se combinent qux Aucres reducteuns. Ceci ap
produit poun des humidités nefatives Comprises entre 75 of 70% a
des températunes duplriecures G 100°C ¢ e deaeﬁoppemant avee
La durée dy chauffage.

G A
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CHAVITKE 111

AbZération G'une hudile

Les phénoméneé d'aétéaatéona d'unc huile AOnL Lnis divens. En effet
une huile peys dubin Ley Phinomén ey d'alténations au cours des

£a réception et Le dZockage des graines
L'extraction de €' huile

Le raffinage

La Conservation

Nous pargerons de deux Probéemes a savoin <2 stockage deg gradines
el La Condenvation dy produdt §ini c'est-a-dine L' huile raffinée,

$11.1- ¢ dZockage deg gradnes

En effez, Lonsque 2¢4 gradines sont réceptionnicy elles ont é18
Consenvées pendant AU moins trhois oy quatre modis. Pendant co Lempas
elles font cone L'objet Je Plusieurs caugeoy d'altération tep que

~A- L'action deg MACROONGaANLSp ey en paésence d'humidite teop que:
= ] Les MOLALASUN 04
= 2 Zes Levunoy
- 3 Les Sacténies

-B- Action des enzymes

-C- Action de £'ain

~D- Inteaact{on Ge certains Consdiitucntas

~A.1- Action des MOLSLSSUn0 -
.i

32 -




On 3a4it gue Zou muLslsaures song des Champignons MLCROSCoLques qui
AC developpent Pe pPLus rouvent en PAZsence de Rigin X de préfénence
dans Leos RLmodphines chaydes et humddes.

Les aspergiceus A0nRT des agents Aedponsables Le plug douvent de
L'acddification des graines oklagineuses,

Leur cetion e mandgeste d'autant plus que L' humidizé dy miliey
<AL plus elevie gy dela de $2,5% ¢t mlme de 20%, Le xlsultas de
cetle aation 24r donce Résenticllement L hydrolyse des giyeiaddes
d'ou §ormation de i et de menoglycéaides of Pariods £ibérction
de glycéros,

Engin centcines MOLALS5ures peuvent dépescn oy produits Loxiques.

C'esz Ze cas de £'aspengiliuy Flovus qui seendte L'aflatoxine
redouzabie podson,

Ae2- Action ded Levynos

Un 4a4i% quicliea 40nL 2omposéos diune deuie celiyle. Leun develop-
Hement 8°'0bseave au-dessus d'unpe humidité nctative supladevune i §g%
pPadincdpelement sux £es ghueides prlsents deons Les greines .

A.3- Action des bactiries

Ce sont Gegs ORganismes semblobios mads beaucoup plus petits qui se
ACprodudisens FaA Adimple scission de Lcux celiule .ELlos ac developpent
de prédénence dans Les milieyy

- §o0rmation de compiexcs Ldpoprotedigues.

Ces ThGRA§Onmations nulsent aux rendements en huige el 4 sa qalits
Alnsl qu'a celiy des tounteaux rCaddugines ,

En résumi noys Acmerquons que 2oy alilrations que SUDAL une gradine
A0nL favorisden par Les Chimonits Audvants . Température, humidits,

adr , baisuncs Jeg graines .
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Conclusion : connaissant Les causes et Los factesns de R'alténation
L€ est nécessainre de Aespecter coliiy que codte fes
conditions de siockage des graines ecax de Loute
Cvddence 44 £es graines sont alitnries, quelque 504t
Le raffdnage appliqul on n'obtiendag jamais un produit
de-vonne qualité

111.2- La conservation:

Les gacteurns d'altéination d'une huile naffiné sont Lo sudvants

L4

- L'ain qui PrOvoque L'altérarlion oxgylative des acides gras consti-
tuliis, des tighycinides avee prcduction d'aldéhydes et d'alcools
qud sont Les prdineipaux eLéments de La nancidizé .Cette action est
d'autant plus grande que Les acides sont {rdaturisy,

- La Lumdine qud catolyse R'autoxydation

- La chaleur au deis de 150°C

- £es conps etrangens provenans des pareds des rledpients qui Les
contiennzat et plus dpleialement des Traces de méiaux tels que

£e fer et Ze cuivre,

Contre L'activation des métaux prisents, on uldlise Les additifs 4
dudvants : (ref2)

Le soxbitar

L'acdde phosphonique {(avant ig dinucilagination)
U, 30400 d'une sofution & 7% $

L'acide citrique 0,005 a 0,01% diune dolution a 50%

Contre £'oxydation dans ses divenses mandfestations onz peut Lncon
PORCR  aux coaps gras suivant La Ligislation des pays £es antioxy-
génes suivants .
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Le

Les gailates de propyle, d'ociyle de dodécyle 4 Za dose de 0,1a
0,23

noter que pour Les coaps gras purs, £e gallate de dodéeyle ¢ La
4e de 0,1 d 0,2% est plus Andiqué poun centadines paiparations
queuses Le Gallaie de propyle est préférabie.

Le Palmitate d'asconbyle (poudrc Llanche do PF (07-10¢°)
@ Za dose de 0,01 a 1 g %

Le Kancibitiol & 2a dose de 0,1 & 0, 2%

Le &HT {ditent{obutgi-hydnoxytoiuéﬁ2i.lf posside en outre ZLa
proprdiete de protégen Les vitamines A et 5.

Le BHA (Zeatiobutyl-hydrnoxjaniscl) 241 un mélange de deux isoméres
ie 3-Zextiobutyl hydroxganisol et Le 2 Tertiobutyl hydroxyani-
A04,

It es employé & Za dose de 0,1 a 0,2 %.

I£ est en ocutne Lhermdquement résistant ot diilis: en Andustric
cosmetique dans Les conph gras qui sont a Za base de produits de
beaute.

Le UBPC (04ibutyd teantiaine paracaisol) a da dose de 0,1%

Sur

Le NDGi lacdide nordhydno-guaiarétique] La dosc de 0,1 %

Les Tocophénols. Nous noterons que Les Zocophtaols se trouvent
dans 2es huiles de graines & £'ézat Libre ou particllement esténi
§4C. 144 constituent 2a vitamine E Liposoluble et représentent
GudsL Leh antioxygénes natuields £c4 pLus Lmpornianis.

Le fadit que £a vitamine E est stable §ait qu'elle n'est pas
detruite au couns du raffinage.

Locophrenol



constifue une §racition dnterncssonte de 2a partie insaponifiable
‘e £'hudde de mals. TE protége £'huile contre une oxydation rapide

en dipdZ de sa forie Zenewr en cstens LinolLeiques .

Les Locophenols totaux neprésentent 1% du poids de £'huile et sont
conslitucs princdpatement par des dénivés dont Le pouvoir anti-
oxygine est relativement élevé,

En cffel La plupart des aldtinations sont dies casenticllement & une
oxydation des chaines grasses insaturées. L'oxydation par 2'oxy-
gene de £'akr commence par La formation d'un péroxyde.

Cleal une néaction autocakytique qui débute trds Lentement ot qu4,
aprls une pérdode d'induction s'acceline de facon exponcutielle

- A Zemplratune ambianie ,&a niacition prédominante est La goamation
d'un hydropéroxyde en o de Za doubiz Liadlsons et d'un epddioxyde.
Ves que La priroxydation devient notable Les péroxydes sont
dmmediatements dizrudits pour donner dos composis secondaines
d'oxydation schimatiquenent ont peut Les classer en £h04i4
catligordies :

- Les produdts de sedssion : nbsulient de La coupure dans La chainc
grasse au niveau de La doudke Liadson. 125 donnent des composis
a courtes chalnes donit Les plus Limportants sont £es aldihydes e
Les cétones. Ces deanders sont nesponsablfes de 2'odeur des conps
gras nances.

- Les produds oxydes ayant mlme Longueur de chaine aent Les cétones
dnsatunées, des dicttones et des hydroxygacides.

- Les produdits d'oxydazion de poids moléculaire supénieur ,nésultant
de La potyminisation de plusiecurns chalnes oxydies.

P'autre part, Les mucdlages nésdiduels ont égafement un adle nifaste
sun Za condervation des hudies imparnfaitement raffintes. Les phosphat
tides,en effet, au contact de L£'cau 4'hydraient puds diinsolubilisent
ce qud se traduii d'abord par un troubiz ou un Egdahe pudis dn dépot
donnant un aspect peu engagent a L'huife.

2



Ces phosphatides hydratéis trians pLus facilement altérables sont
Cvoluer dans Le Lemps et tLibénen des constituants aminis qui
communiquenont & £'huiie une Asaveur et un2 odeur désagréable.C'est
done pour cela qu'il convient de Les faine disparaltre agin

de conserver a &'huile Zoute aa vafeur commerciale et alimentainre.
L'interlt d'une démucifagination poussée apparait donc nettement.




CHAPITKE 1V

La chiomatographie en phase Liquicie

Généaralitis :

En genéral une anaiyse chimique répond & deux objectifs :

1- Vécouvrain de queds ekliments se compose 2'échantilion.
2- Mesurer £a concentrazion de L'un ou des dLémentas comparant
£'échantilion.

Pour ceda,{es techniques chromatographiques placent maintenant
parmi Les mithodes Les plus imporntanies utilisées pour L'analyse
des matienes organdques.,

1€ y a cosentiellement deux soates de chromatographie |

- dLa chromatographic en phase gazeuse
- La chromatographie en phase Ziquide.

dans sa concepiion, £a chrowmatographic presente une grande analogic
avece La distiléation gractionnie,

ELle nepose en effel sur un proccssus diéchange de matiére entre
deux phases en mouvement relfati{ dans unc colonne, £'une est
Ataldonnaire ef rempidit unc cofonne, 2'autre est mobife et s'écoule
d'une extrimiié a L'autre de £a colonne au contacit de La phase
stationnaine.

La stparation esi baste sur Les phénoménes de parlage des espéces
A Atparer entre £es deux phases et exploite Les diffenences qui
exisient enire edies de ce point de vue.

La dénomination "chromatographie “ provicnt de ce que cette mathode
a ete indiiialement utiiiste pour ia deparation de composis naturels
dont Les colorations permeitaicnt de suivie £'Evolution dans La
colonne. Son domaine d'appiication est devenu fout a gadit général
de cette appellazion consacaie pax L£'usage n'a plus avee ce qu'elle
desdigne que ce rappori histondque.



Histordque :

La chromatographdic en phase Ziquide est £'une .des plus anciennes
methodes d'analyse chimique. En effet, eiie doit son nom & sa
premiene caractindisiique &’ est-i-dire La éep¢aat40n par Les coudeurs
En effet, edte a été inventie ¢i ui&&{ﬁﬁ; pour La pﬂgm&ana fois en
1902 par £e boZaniste nusse TSUETT dans Le but d’LéGLéﬂ w24 pigments
contenus dans Les plantes. indtialement La chaomaIOQnuph¢e Ziquide
ditfe "classdque” c'est-a-dire ia chromatographic sur papier,sur
couches minces, Aux cokonne ouverte, par tchange d'ions était
caractindisie par des séparations . .exiremement Lentcs basée sux fe
phenoméne de gravite.

Evidemment pour une époque aussi exdgente que La ndthe en matiéne
Ge rapdddtd et d'epficacdts, cette Lenteurn des sepanciions obtenues
a fadl que cette methode a été diéladlssie au profit de sa "soeur:
La chnomatogauanQ en phase gazeuse dont La fechnique 4'est averde
beaucoup plus rapdde du jaii qu'elle s'appuvail sur La vitesse de
migration d'un s0futé gazeux.

Plus perd L'cugmentation de La vitesse §at obtenuc on pompant La
sokution et en ¥ poussant” Lo sokutl dans La colfonne jusquta des
pressdions de 400 bars. Des ditecteurs plus perfornants furent mis

au podnri et peamireni & La ch&omatog&xphie en phase Liquide de
neprendre La place qui Ludi convenait dans 2a résolution des problémes
d’analyse chimdque.

En eqfet, sont apparus Les détecteuns & indice e réfraction et ZLes
détecteurs a ultra-violet tnés sensibles.

C'est ainsdi que £a chromatographie iiquide dite "modeane” née avee
HuCen et Hulsman en 1967 »5'est vue octroye Les qualdifdcatifs de

" dous haute pressdon , " ¢ grande vitesse’, "4 haute pexgormance”
"a haute efficacité, ou "& hauta AenALBALLEEY

IV.1- Paincipe de Za HPLC
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La chrometographic en phase Liquide repose sur Ze fadit qu'aw Lieu
de Dravailler avee des Composes volatifs migrant Le Long dlune
colonne chromatographique a4 £'gide d'une phase mobife gazeuse

comme c'est Le cas en Chromatographic en phase gazeuse,nous analysons
directement £es so0iutions Llquddes en utiiisant un syastéme de
POmpage qud va peamettre de faire circulen ig phase mobile Liquide
dans La colonne sous des pressions pouvant atteindre 400 bars afin
de "pousser” te sobuté a migrern dans La colonne.Afin de mieux
Comprendre Le principe de La chometographic en phase Liquide 42
deradl peut Ltac avantageux de¢ faire une comparadlson avee AL £'on
peut s'exprdmen ainsd, aq vodsine® ciest-d-dine f2a chromatographic
en "phase gazeuse.Pour ccha ladlsons Les schémas this SAmplifiés

de ces deux techhiquea.luoia f4gn°1).

Nous pournrons aflors voix 'anakogie frappanie qu'4l existe entre

ces deux Genndencs.En efjet La seule différence visible est qu'a

La place d'unc phase mobiie gazeuse L4 y a une phase mobife Liqudide
circubant gadce & une pompe.Madls nous retrouvons fa colonne, fLe
detecteur, ' amplificateun el <'enregistreun.iads {8 est claix que
Les deux techniques sont compiementaines o' est-i-dixe que Lorsque
L'unc d'eides ne repond plus aux exdgences nequises pour une analyse
aonnle c'est Liquixe qui prend "La nedéve. Fn efdfet pour 2a chroma-
Tographie en phase gazeude, L'échantillon doit 2ine volatil et de
pLus doit eine stcbie thermiquement a 4q Température a Laquelle on
doiZ £e¢ vaporisen.ia chromatographie en phase Liquide, elle ne soufgre
pasd de ces Rimitations du fadt que 2'ichantiiion parcourt Za colonne
tn phase Liquide souvent a g temperature ambiante.

Ve plus cette Lechnique nous peamet d'analysen des ¢chantiflons de
poids moféculainres assesz eLeves, ctest pour cofa qu’edie offre de
nos founs un thes Large eventail a'applications dans tous Les
decteuns a savoir fa phaimacie, Lg blochimie, La cosmétologie,
£'acimentation. Les plastiques et dans Les preulemes d'environnement.

Dans Le tuoleau Tz €8t repriésentée La fiste des families de Alpara-
tions pan chromatographie Liquide réalind pPar WaZers fusqu'd §4in
1977. (watens étant £q Mmarque du caxromatographe sui Lequed nous
avons trhavaililej .
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PRODUITS NATURELS
SYNTHESE CRGANIQUE

Alcaloides

Carcténaidas

Colorants

Hormenas juvéniles
Intarmadiaires organiquas
Pigmams biliaires
Pelynuciéaites
Porghyrino, aromatiques
Proguils tai estiers
Produiis nalurels
Prostagiandines
Sasquitarndnes

ey AT TR PR IIONT O S PGIN mmx'mq;

BIOLOGIE /BIOCHIMIE

Acides aminés
Acides gras
Acides nucléiques
Anticancer
Catécholamines
Lipides
Médicaments dans les
liquides biologiqueas
A) urine
B) sérum, plasma
C) autres
Métabolisme des médicameants
Peptides

Polyamines
Protéinas

FHARMACIE Siefoldes
- LOSMETOLOGIE
§ KIS ALIMENTATION / BOISSCON

Anai: { 5,‘ 5 - A
$ .m.fuﬁg’a_lques Adjuvants bsisson
¢ Angtlhasiques Acides orqaniques
5’; r'\lltiﬂstnmﬁliquﬁs A“atﬂxinegs q ¥
:  Anticonvulsants Antloxydants
-a Antuhistamines, antitusgifs Coloraﬁts
1 Anubiotiques Consarvateurs
$  Antiseptiques Elavonol’des
}  Barbituriques e e , .
3 5 - Additifs médicamanteux dans fourrago
g Hormones, thyroido Peshicidas
z  Produits cardio-vasculaires S =
¥ oLd-4i Uucres

Sedatify . 3
5 Staroidas Sucrants artificicls
i .:‘l-mu!asals Vitamines ajculéus
5 \,flian,mﬁ., Conaitionnamant, empallage
3
. S - Y B
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POLYMERES / PLASTIQUE
PETROLE / ENERGIE

Acryliques

Additifs, polyméres
Antioxydants
Caoutchoucs naturels
Cellulosiques
Comburants

Cristaux liquides
Epoxy

Oligomares

Psinturaes

- Pétrole, huiles et dérivés

Phénol

Plastifiants (phtalates)
Polycarbonates

Polyamidas, Polyesters
Polyaiéfines

Palwvinyliques (Chlorure, acétate,
Polyuréthannes

Silicates

Surfactants, phénoliques

ENVIRONNEMENT

Pollution de I'air
Herbicidas
Pesticides
Analyses du scl
Analyses de tracss
Pollution dg I'sau

SCIENCES JUDICIAIRES

A AL Tl L™, L 90 Sl i o S0




IV.2 Théoadie de L' eiution - |

Le principe e £g Chromatographie ost tasé dur La diffirence de
distaibution des CoinposLs constituant LPechantillon a analysen
entre Les deux phases mises en jeu 4 savoin La phise stationnaire
et fa phase mobite.

Fourn Ztout susiéme de chromatogriphic on Caracxenise cette distaiby-
Tion pan Le codfficient de cAsiribution ou cnoone cocgficient de
partage P défindi par iq reLation

p X8
Rm
X8 --- concentration du s0Lute dans £a phase SdLationnaire
Xm --- concentration du sokute dans Za phase mobile,

ve meme que La séparation aes <kements composant un Schantilion se
tadd grice G La colonne. En effet Lorsqu'on disine efdectuen La
sltparation compiete de composis possedant des Propriétées analogues
on dodZ utiiiser une Technique qud porie 2¢ nom de developpement pax
clution oy separation panr élution qus peul se traduine de Za facon
sudvante

204% un corps dont on Aépane un petit echantilion & L'extromits
d'une colonne contenant €a phase stationnaine.Si Ze coefficient de
parlage P de fa substance cut nes grand, celle-ci se §4xe Lintégra-
Lement dans fLos premicnes couches de phase stationnaire.Puis
Lorsqu'on réadise £'ecoulement de Lg phate mobile appelisc eluant
£ ne se produit Pratiquement pas d'entaainement de £a substance d
dans Le sens de ig cirnculation de £'éLuant méme apris un grand
vofume de celudi-ci.Si au contraine Le coefficient de partage est
Tres petit,ia substance ne s¢ fixe pratiquement pas dans L¢ phase
slatdlonnaine et £'éduant Llendradne intigralement dans son écoulement
A Travers Les interstices de £a phase §ixe.

La substance sonzt atons de <a colonne au hout J'un trés petit
vodume d'éeluant.

Si engdin,£a substance prisents un coedficicnt de partage P de
valeur moyenne, £'iluant pounng L'entrainen dana d0n mouvement plus




au moins rapidemint sefon Gue P 28 plus au moins peliz,

S04t un médange de 7 Corps A et B sur Lequed on kepdte £'opération
précedente. Si e coejficient de partage Pa de A esd irés grand et
£e coefficient de peatage Vo de B tads petit, £'iluant n'entrainera
que ke composl B el La Alparation sera effectude quce un trés petit -
votume d'eluant Lonsque B scag Antégratement sonti de 2o cofonne.

SL Pa et PO sont tous deux es petits, ik n'y a pas de séparation
car A eX B sont entrainés en méme temps  par L'éRuant.

SL Pa et Pb sont tous deux nes grands, La séparation n'est pas
réalisable non pLus . .Mais 54 Pa et Pb ont des valeurs mogenncs et
duffLsamment diffinentes A ot B donl entradnés par 2'élaant & des
vitesses diffenentes of do0rtinont de £La colonne apres des volumes
d'éluant diggérents, Le compose ayant Le plus pelil coefficient de
pariage apparaissart avant L'autre.,

On peut génénciisen fq ralsonnenent au cas 'un nombre queleconque
de consiituanis dans Le méfange.On obtient ainsi Leun Aéparation
dur un chromatogramme sux Lequek on peut obtenir 3 s0ntes
d'ingormations :

G- composition qualitative de L'échantiiion

U Composdlion quantitative de L'iecnantillon

¢- &iat de £'apparedil

a- Analyse qualitative :

L'identification des pics dans un échantiflfon de composdidion Lnconnue
peul 2tne efpectuée en mesurantd Le temps de netenmtion du pic.0n
compare ators Le temps de nétention a celud d'un dchantitlon stan-
dard connu .La défindition du Lemps de refention est iag sdudvante

C'est L2 temps qui 4'écoule depuis Lc moment de £'dnjection jusqu'a
ps q ! q

o

t'apogée du pic {voin §i5.2 ).

Afin de mesurer fe Temps de netention ,4il esz necessaine de f4ixexn
Les paraméires suivanis
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a- Longueur de La coionne et substance qud La rempldiz
- débit du Liquide vecteur
- Pressdion

La mesure Lo plus précdise du Lemps de nétention est obtenue en
uldilisant un Lintégrateur ¢léctrondique.S4 £'on n'en dispose pas on
emplodie L£a mesure de La distance sun Le graphe.

C'est pourquei on peut ¢xprimer Le Teinps de atieniion en secondes
ou en cendiméines.

On peut également grdee au debit U de La phase mobile definin 2e
voLume de rliiention Vi par La aeiation suivante:
Vi = TAa.D = Ta.¥.S
V. vitesse kinéadre de La phase mobike
S. sectdion de £a codonne
Va. neprisente Ze volume de phase mobife nicessaine pour éluexn
chaque composé.
Trh., Temps do rétention

b-Analjse quantitative

Cette analyse nepose sun £'&takonnage du détecteun grice a des
soLutions “standards de concentration cornue. On compare £¢ concen-
Thation avee La sunface du pic.

En ejfes, £'adne du pic obtenu esi en princdpe proporiionnelle avee
des quantiiis connues permet de &' en assuren et de connaltre fLe
coeffiedent de proportdonnalitd qui est nelié & Za concentration
du compose par La ncdation suivante :
o= K.A.
m - masse de substance ayant thaverst Lo détecteun
A - aire du pic corrnespondani
K - facteur de proportionnaiizé ou coeffdcient de réponse nelié
ou goncidon de Lo Asensdbiiité propre du détecteux vis a vis du
constiiuant.

La determination des vakeuns A 2t K constitue L'analyse quantitative,




La determination de £'aine du pice peut &tfre effectud de maniére
digfenentes

-1- Parn assdmilation du pdc a un Zaiangle et donc
1/2 Lase x hauteax
h xS avee h- hauteur tofafe du pdc _
S- Largueur du pic 4 £La 1/2 haufeur
cecd dans £e cas d'un pic gaussien (voin (ig. )

i“l“l-

H

ou A

-2- Par dicoupage du pic et La pesée du papiexr
-3- Parn L'utilisation d'un planimitre.
-4- On peut dans ceriains cas remplacer £a mesure des aires des pics

par ceties de £a hauteur des pics quand on a des pies trhés §ins
et des séparaiions complites des constituants.

¢- Efat de R'apparedd :

Le chromatogramme founnit des renseignements essentiels concernant
L'etal de &'appareid el de £a colonne.

Lorsque £'appareil et £a colonne fonciionnent correciement on doit
obZenin un tracé prlsentant £es caracténistiques suivants :

1- pics Alparis Les uns dos autres
2- pdcs séparis du solvani

3- pdes d'aspect sumiirdque

4- Ligne zéno sans dérive

5- Z4igne zéeno sans bruit

1€ dodit 2tre égakement possible de aépéien ce tracd en teames de
Lenmps ae retention et de sunface des pics.Cependant du fadii de
défauts s04%f dans La colonne, dans £'appareil s0if méme dans La
methode d'échantilionnage ,on peui rencontfrer ceaiains effets

indésinables comme ceux reprisenté \d43 ) Examinons-£es individuel-
Lement

I IR ——— T



-A- Adlongement :

1- Dd a B'utilisation de 2o mauvaise phase stationnaine i §aut
changer La colonne.

2- La Aubsfance de suppori riagit surn L'échantillon c'est
génirnalement une colonne usagle dans Laquellfe if est nécessaire
de nempiacer £es quelques premiens centimdires par du produii
g&aié.

-B- Adlongement inveasii

IL est di généralement G une surcharge o'est-i-dire £a quantité
d'échantillonage eat trop grande pour etre zeceptée par Lo colonne.
1€ faut donc diluen L'éechantiilon.

-C- Dérdve et brudit de Lo Ligne zdro:

1- Bruit
Il peut 2tre dit 404% q £'enregistreur 404% au détecteur qui
peut Zrtre sale.ld faut done Efiminer L'enregistreurn ot #'il y
¢ Zoufourns appaaition du bruit o'est que c'est Le détecteun
AL gaut donc Le dimonter et Le netfoyen.

2~ Derdve
Vers Le haut ou vers Ze bas,fa Ligne de dénive est dii s0it a
une colonne mal condifionnie {2 faut done La conditionnex
pendant La nuit 304t est dii a une {uite de La colonmne cecd
produdsant une Ligne de déndve vers Le¢ haut seulement.

o~ l'l'gz") -
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V.3 -Classification aes méthodes chkomatogkapgiqueé:

1€ exdiste quatre Lechniqueas princdpaics uiilissos pour produire une
déparation en chromatographie Liquide.Ce sont fes sudvantes

« Adsonpition Liquide/soiide (HPLSC)
. Partage Ydqudde/Ziquide (HPLLC)

- Echange d'iong (HFIEC)

- Pénétration de gey {HPGPC)

Pour 2'optimisation de ces Lechniques, on produit de nos jours des
cobonnes qui nécessitent des pressions é£ovies Pour fadire passen fe
s0bvant dans £a colonpe. Ve La £e Zeame souvent ulilisé de chroma-
Lographie Liguide a haute pression.

-A- La chaomatogiaphic d'adsorption Liqudide/so0lide (HPLSC)

En HPLSC, la coionne contient un adsonbant en poudre tel que Le get
de sifice ou L'aiumine et La séparation esz produite du 4ait des
afginitis adsorptives differentes du conteny de La colonne poun fes
divers ehéments enthant dans &a comoosiiion de L'echantiilon.

Cette adsorpiion sur iq phase stationnainre resulie £2 plus souvent
d'interactions bdpotes-bipoie entre fzo4 groupements fonctionnels

des substances Chromatographiies ot Zeos dites actifs de £'adsorbant.

Cette technique A'applique tres Lien aqux Composes organiques dont Le
podds moléeulaine cat Compadis enire 200 et 1000 el de polanités
digférentes volatiis ou non de méme qu'éi centaing Lypes d'isoménes.
Elle dlapplique mal aux Composes tnis peu polaines.Ce mode de
Chromatographic neste celud qui est Le pLus Largement utiiisé.

-8~ La Chromatographie Liquide /&iquide (HPLLC)

La LLC produit ga separation paxr un procedé de partage semblable a

~ XL~




celud utiiise en Chromato gaz/ii
pariage s'efgectue entre deux {dquides immiSibles: £u
¢l une pha

erte et £a retenagnt par une £iaison
chimique covalente.lg separation est dondée sun ge partage des

80Lulis, entre cette phase et ia phase mobile elle égulement
Liqudide, qui audivani des S0LubLLités diffénentes dans une phase et
| dans L'autre s'en Drouvent done depards.
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Cette méthode s'applique pour L 4%

paration de substances d'une
meme gamilie nomologue ¢

T a des substances hydrophiles.

En chromatographic de pariage com

me d'adsonption if existe deux
modes Cﬁ&omatogkaph{quﬂé '

- 4a chromeiographie Liquide en phase noamale

- La chromatographie Liquide en phase inversée,

Le Zableau 3 nouy donnenc £a comparaison entre ces deux modes:

Mode ahaomatog&aphiqua [ /70{%7759/ :731/efire

Polarnité de ig phase

Moyenne o foxrte
Atationnaire {Suppoxrt]

Faible 2 moyenne

|
|
\ Polarité de ig phase

_ faidble @ moyenne moyenne a fonte
mobide (sokvant)

T
Ordre d_aéution des Les moins polaines £2s plus polaines
£ohposes en premien en premien

Effet produis par
£’acckoi¢4ement de £La

redudt Le temps augmente Le temps
poLanité du soivant | di'élution | d'6eution
H i

[

~-C- Chromatographic par_échange d'ions - {HPIEC




Dans ce Ztype de chromaZographic Za cofonne contient une nésine
permetiant £'échange d'ions. Cette nisdine sc compose de substances
poLyméniques contenant wld groupes Londasés.

S4 La aésdne entre en contacd avee des Aolutions contenant des ions
dans £e cas d'un <changaur de caldions, £es cations scront échangés
avee £e cation attaché ¢ iu 1ésdne et dans L cas d'un echangeux
d'anions ceux-ci senont Cenangés avee Les andons de La résine.

Les especes Londques progresseront Le Long de 2a cofonne dans La
phase mobile eon obelssani au phénoméne de barZage déenit dans
I11.1.2,

Les digfénencs eiéments enthant dans 2a composdition de £'échantillon
PrOgreLseront Le Zong e fg colonne a une vitesse qui dépendra de
Leun agfinité quee 2g résdne.

Ce Zype de Chromazographie esz principalement uiilisé avec des
s0&vanis acquenx et pour L'analyse dea esplces iondques fels que

Les sels de composis Organdiques el plus particulidrement en biologie
el en blochimic.

-0~ ChromaZographic pai _pénétraiion de gel {HPGPC)

La HPGPC est ¢ fa base une fechnigque de Tamisage moliculaine.

En effer La coionne contient une substance qui comporte des pores de
de d4imensions moLécudaincs dans Ltesquels Zes molécules de £'échan-
Lidhon peuvent pénétren.iqg progondeur de pénéination AL Lnversement
Proportionnecide & 2a dimension de £a molécule dow if découle que

£es petites molécukbes pinétrent plus Loin que Les molécudes plus
gros4R4s,

Le rezarnd apponte 4 24 progression des éléments entrant dans £a
composition de <iéchantifion Le Zong de £a colfonme 28t fonction de
La profondeun de pénéiration dans Les pornes de Lz dubstance contenue
dans £a cofonne et La stpanation se produit 54 Les composanis de
£'échantilion dont. differents au point de vue de £a dimension des
molécudes.L'ondre de deparation 4'inverse done c'est-i-dine que Les




que ces grosses molécules passent avant fLes peiifes.

Le contenu des colonnes en fiPGPC se compose princdpatenent de

gradns de pokystyrine subi une préparation spiciate et au cours de
cetle préparation, Lcos condiiions soni coninblics de mandene que

o dimension des pores 5041 approprié g Llapplication poux Laquedle
La nesine est cesiinée.

Liapplication pranedpale de £g GPC conceane L' industaie des
piasiiques dans Ltaquelde eile peut Bine utilisée poun déteaminex
La gaime des poids moteculadnzs des poiyménes en Zamt quiindication
concennanit Leun resdstance, Leun dureté, .,

IV.4- Rappels Théoriques ass0eits & 24 HPLC

Les digiinents parametnes existant en HPLC sont fes Sudvants ;
- gacteun de nésglution K5
- sedectivité diune colonne
- egpdcacdte d'une cofonne, nombre de plateaux théonriques -
nombie de plateaux effdicaces,

I-Facieun de résolution R4

Le facteur de aésobution Rs entre deux pics 1 et 7 ast difdind pan
la nefaidion;
e g7 -
R4 2{Tn, iyl

£U2 + (;_JI

ou th, et Ly sont Res temps de rétention des pdes 1 et ¢

W, et Wy sont £es Langeurns & 2a base tvoir §ig.2)

vone pius Rs est grand et plus La séparation entre deux pics est
Medllieure.,

Elle est compiele guand Rs = 1

2-Facteunr de capacdié K

K = quantité de so0futé de ia phase stationnainc
quantitl de so0futé dans fg phase mobile




M

X6 Vs = P.ys
Xm Vs Um

ou K = Vx - vm = Ta - To

ou Um ---Volume de fq phase sobike de 2a colanne
Vi ---Vokume de nétention d'un soluité
05Ny o e

P -s-Coeggicd AL G
M—--Conc% du éa&&é de @ phase stitionnaine

Am ~--Concentration du A0lute

Loiriiine

¥
wLLon

()

1 fis s L2
LA Phasc mobLilc

5
(7

A ---Temps de rétention dfun s0luz
To ---Temps de ritention du solvant

3- Selectivize d'une cofonne

Le facteun de Aedectivits dtunc colonne carcotérise ta distance
slparant Les sommets de 7 ples 1 et 2
I ¢st donnée pas ig tormuie suivante -

2 2
Mi - To 'VI ,r-?

La cglonne ci@@matogﬁﬁph{qua contient un nombie émp%ﬁ?ant de
pLateaux théoriques sun Lescudhs 4 effectuent Leos échanges entre
£e phase stationncine

£a phase movife of Zea 80Lutls & siparen

. . . 7 g
N = ( r)'f_) 2 = I & bﬁ = = EA
T \i?) by (3%3

W --- Largeur du pic a 2a base defindie comne £g distance entre fes

points d'intenseetion des fangentes d'inflexion avee 2q Ligne

de base

! — (Y =
- e




En général : S = 26% - Lanseurn du vic & mL-hasieur .
o " i
L2 nombre W mesure 2'efficaciid de Za colonne.

Pour comparer cntre ekles Zes colonnes de difgenentcs Longueurs,on
défindt La hauteur dguivalenite & un plaicau théorique |HEPT]

HEPT = L L ¢ Longueuwn de Za colonne

N
En fiPLC, La HEVPT est donnée pin 2a achation

= A +Cyh

A e8% Lo contribution 4 £ielargisscsent du wie die & fa diffusdion
Lurbukente du s0luzté de Lo shase mobiloa.

CV  cefle die a La résistance aw transfert do masse entie Les
Geux phases.

Nomore e plateaux efjicaces de Lo coionue

Ce nombre donne de mandéae plus précise 2a viiitable efficacite de

Lo cotonne
Medd = 5454 (T2 - To }°
L]

.
o

Ta-To oo Lemps aldudl de réfenilon du solutd

IV.5 apparneillage uiliiisé on §{PLC

L'appareidiage uzifise est ie modéle ALC/GPC 244 Wailens assocdates.

12 compeate Les Elémenis suivants

I- Le nesenvodin de phase mobile pouvanil contenir un sofvanit ou
(187

mélange de s0ivant.l2 doii &itne ineate vis & vis des phascs
mobiLes. Les so0lvants dodvent 24no tréa purs prealablement dé_
§ages el §4Ltnis avant Leur uiilisation.

2- La_pompe (Modéle M60U0) , clest £'une des parificst casenticlies
¢ La plus codteuse du chomatographe.Eiie peamel d'exelexr une




pression sur le soiuié et done de £fentradiner tout au Long de XLa
colonne. Ces pressions peuvent allen fusqu'd 6000 psi 1400 baxs).

S4 &'on veul avodr un gradient d'élution c'est-a-dine variation de
£a composition de La phase mobile en §onction du Lemps,un deuxiéme
reANVOLL Ginsi qu'une aufrc ponmpe sont nécessaire.

3- L'4njecteusr qui permet £'introduction de 2'ichantilion dans
£a colonne.

I£ exdste deux types d'infecteurs :

aj Les 4njecteurs a sendnguc recommandés pour Les analyAes
qualitatives nécessitant des pressions n'excédant pas 200 bars.

b) Les vannes a'lchantiiionaye particulildrement adaptés a des
séparations semd préiparatives ou prépatives automatisds ot
repetitives qud peuvent supporter des pressions allant jusqu'a
400 banrs.

Le second fype demeure Le plus séduisant car i€ peamex L'injection
dans un Tas G pression ambiante pouvant 2itne mise en contact & un
insioant conné avec £a phase mobile.

Cet injecteur est Zout paridiculiénrement désigné pour peametine
diutilisen des echantdillons Lournds et d'utiiiscn des pressions
allant jusquia 6000 padi 1400 bars) sans Anfernompre L' ecoulement
du so0lvant,

4- La colonne esi £'ékement Le plus Limpontant de L'appareillage
puisque son chodx est deteamdnant dans £'analyse @ cdfectaen.En
effet pour chaque type d'analyses de produits deteaminés il ¥y a une
colonne appropriée.

Etant donné qu'on utiiise de fontes pressions, £a colonne estf drodite
et fabaiquée dans un mazériau métalldique inoxydable,



TablLeau T :

Materiaux

de RempLiscace

EN CHROMATOGRAPHIE Liauide A haule
PeR FORMANCE .

TYPE DE | PREPARATIVES | ANALYTiaues | ANALYTIAUES ET
S
T
R
u
C
T
u
R
E
& - » 4 z B 47—
BEO HiLRONS 50 MiItRONS 5 Mi6rowvs
300. 500 m/d 4030 m/3 350 m>/3
NATURE mRes Pareux | PeLLIEULAIRE | TRes Foreux
Du SUPPORT (& CouchE Super-

FiciELLE POREUSE)

L

ADD

-4

OMER=AW—RMN={DD

6ranvd disnelre

JeFFicacile Hoyenne

4RaNDE CAPACIHE

Vitesce Hovewwe
GrRANDE Surface
SpeciFiAue
Grande distance
Be diFFusion

Ganmj dianetre

GraNde EFFicAct ke
faible CAPACILE

Uikesse ﬂoyerme
fzhte Surface
speCiFlauE
Petite dishance
de diffusion

_%ht ch-ﬂﬂé-‘h(E
TRes Gravde EFFicacilé
CApALILE HOYENNE
Grande VUitesse
SvrFace SreciFiave

ro YyENN &
Tres Rhbe distance
de di€Fusion




Géneralement sa Longueur varic de 25 4 50 ci.Son diaméire inteane
est de ¢ mm et son diaméire exteanc de 0,125 ¢ 0,25

En fadt Zes colonnes se différencicnt par Leur phase stationnairc
En effel par exemple Lo microbondapel C15V utifisde au cours de no
notre trhavail est d'ume ghase sitationnaire constituee de micropar-
Ticukes grefgées (Bonded phases) commenciakdsle par Waters Associates.

La réaction générake d'obtention de ces Aupporls est La sudvante:

- SIOH + ¢43 - 84 - B ceae-o- STUSIR + Hek
(Gel de sidice]j i Bondapak |

Sexon Lo nature du xadieal R on a des rhases stationnaires de
polarndités diffenentes

- SIOH + ci3 54 (CHZ]II CHS ===« 81081 (CHZ] CH3 +Hek

i1

Bondapak C1&

- La mierobondapak C1§ est une phase tris apofaire congue pour £esd
separations analytiques ou semi- priparatives . ELLe sera done utilisée
en “uode Lnvense” c'est-a-dine avee une phase mobile polainre.

Les colonnes prénemplics mdcrobondapak C18 sont garanties avee un
nombae mindmum de 9000 plateaux au métre.
Taiile aes particules 10
Vimensions de Za colonne 4mm D1 x30 em
k' de Reg 27324

Les adggérents types de remplissage sont indigués dans 2e¢ tableauT
c'esl done que Les alsultais em HPLC reposent sun £a granulomdtric
du matérdau de rempldssage de La phase stationnaire.

5- Le dézecteun : c'esi un théments en ce sens qu'4ld peamet de
sudlvre en confinu La Aeparation et de mesuren g concentration deas
s08utis,

It gy a quatne sontes de détecteuns.




1- Zes rigometomeines qui mesurent en coniinu La vardation
dtindice de régraction entre deux feux de Ligquide.
14
En effet nous savons que tous £es composés oni un indice de
regraciion et donc une trés {fadvie varniation de L£'indice, entre
Le s0lvani et Le composl dissout e détectie.

Celui qui est adapil d notre chromatographe est du type R401 Watexas
Associates.,

2- Les cétecteuns fluorimétriques

1£4 nécessditent La prbparation de dénivis fluorescents s0it avant
£'4dnjection 404t en sortie de colonne.1Ls sont done spicifiques,
sensibles el parniiculidrement adaptés a L'analyse des tracits.

3- Les dizecieuns iéhectrondgues utilisani 2es propnidtis,
oxydoreductrices des solutls ¢t La capacdité pour £'effluant d'etre
suffisamment conducfeur pour peimetire 2e passage du courant.

4- Lus defecteuns a absorptiomitrde dans L'UV et Les visible a
Longueur d’onde fixe 254 ou 280 nm ou & Longueur d'onde variable de
190 & 700 nm.Les spectroméines UV sont des détfeeteurs Les plus
utildsis et Les plus usuellement couplis aux Aystémes chromsZogaa-
phigues.

- Ca&uiiﬁua nousd wuana'utikiéé-eit £gf%odaia Pye lUndcam PU 4020 uy.
Un seut point nodir au tabfeatu , ciesi Lo fadl que £'on t&aua&ﬁﬁe
qu'u-des Longuears Eiondes Lgak & 254 mEn et cted cohdtituant
un anonuanLent uaﬂé £2 caA des déndvis a;anL “aa maxdimas,. UV au
dessus” e cetie LonJuLua Dot deres i noaa astﬂeiﬁﬂfuonc @ un
domidine LAmiit-d? pRAotuit, '

5- Llenregistreur : 1L est poaclt a La sontde du détecteur et
denl a représentli Le profdil des courbes dfélution transmis par Le
systeme de defecddlon qui soni dinprimé sur un chiomatograpme qui
donne dans noire cas pudsque nous avens uiilisé Le détecteur a UV




4]

- Liavsonpiion le Léluanit sontani de La colonne en fonction du

Lemps .

Vu dans Le cas d'un détecleur aéjracténétre :

- Les dighenences didnddces we rljraciion entrele soluté et La
phase moLile en fonction du Lemps.

Nous avonsd uidilise un enregisfrneurn “Searvoifraee™ Sefram.

6- Le susdeme de atcuplration :

1L esf constfitue a'une simple vanne & Lrods vodies poactes a La
sd0alde du uelecteun.

It penmed :

- 404L dievacuer ou de recycler La phase mobile

- 4041 ce collecten manuellenent lou auiomaiiquement) des fractions
d'eluant de L'éichaniillon poun des analyses ultérieures sun
L' ennegistacur.

IL esf a4 noten que &'on peat adapten un systime de programmation
de sodvanis ou de deb4ts 4 L'appareil suivant que £'on veuille
efectuen

- 404% un graddent <'élulion c’esi-a-dire une variaiion de compo-
slfion e La phase movdle en jonction du fenps.C'esl ce que nousd

avons ufdedisé auw courns de ce travadd.

- 404% un gradient de uebdt e'esi-d-dine La vardation de débit de
£a phase mobile en fonction du Zemps.

7- Une sendngue de 10 ul Hewleti Packard.

Le Ll neprisente un asysiéme complet de chromatographie
en phase Liguide.
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V.6 -Appkicaiion de £a HPLC a £'analyse d'une huile de geame de
madsb :

L'anakyse d'une huile de geame de mais par HPLC nécessite des
operations particuidiénres afin d'obtenir des meilleurs rnésultats
possivies.En effet, quoiqu'un travail ait &té fait au sufect de
L'analyjse directe (16) des trighycinides L& n'en neste pas moins
qu'en t'absence de ces produdts &talons tris difficilement synthé-
tisabiles 48 est nécessadires de recounin @ d'autres méthodes.Celie
qui 4'est offerte & nous vu gue nous possédions Le produit requis
@ ede La meéthode de déndvation des acides gras en esters du para-
bromophénacyd qui sont cux beaucoups plus déiectables en raison
de Leun forzte absorption dans £'ulira-violei,

On pourradl en uiildsant Le deiectoun & 4indice de refraction séparex
£es acddes gras de cette hudile dinectement mais 44 faudraif poun
cela posséden La colonne Faity acid Analysds qud e¢st trés compéten-
te quand & Leun séparation mais tous Les thavaux d ce sufet ont &té
fait avec un defecteur a Lndice de néfraction | ) et non avee un
detecteur a absorption dans £'UV, de Longueun d'onde

= 254 nm comme c'est Le cas de notre travail

Ve plus b4 nous nous rapprochouns du problémes de £a dénivation nous
verrons que La reacidion fed qu 'elle a 24é décadite (17) se présente
adnsi

Notons que Le para-vromophénacyld est dilué dans une solution ethex

couronne
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CHAPITRE V

La chromatographic en phase gazeuse

INTKOVUCTION

C'est done en 1906 pan TSWETT qu'cst apperue £a chromatographie qui
s¢ base sur Les vitesses de migration des solutés Le Zong de fLa
colonne.

PLus ZLard d'autres scvants cherchérent d amélioren cetie technique
comme MAKTIN eX SYNGE en 1941, mais ce n'ess qu'onze ans plus Zanrd
que JAMES ¢f MAKTIN décaivent La premiénc mithode de chromatographie
en phase gazeuse qud traite Lu siparation d'un mélange d'acides gras.

Vepuds £'immense souplesse de ce procédé ainsd que £es informations
adnsd Tinées Lud ont valu un développement estraordinaine.Evidemment
Za chromatographic ne peut remplacan toutes Les méthodes mais elie
contribue pour une Large pari a La nésolution des probiemes analyti-
ques Touchant tous Les demaines de La chimie organdique ,de £a bio-
chimie et de Za phaxrmacie.

Vol. Fadnedpe de ca chromatographie en phase gazeuse (CPG)

La CPG est basic sun fa distribution d'un soluté entre deux phases
Gud A0RZL :

- une phase siationnadire , ef ume phase mobiie : gaz vecteur Lnente
Ted que Ngs At,tie , COZ

Cetile distribution se fadisant en une suite d?equdlibres de dissolu-
Lion ou d'adsorption constamment déplacic entre La fraction de
s0luté retenue par La phoese {ixe ef celfe qud subsiste dans La
phase mobiie.

La phase mobile fixe ou stationnaire peut Stre un adsorbant ou un
dupport théordiquement inacti§ recouvert diun §4€m de 2iquide a
Zensdon de vapaur négligeable o La température d'utifisation de £a
colonne .C'est ce qud donne £4eu & deux sortes de chromatographic:
d'adsonption et de partage.

S R s 2



Clest ainsd que £e so0dut’ va parcournin £a Longueur de £a cofonne
en un Lemps qui sera €4& o son coctifdedient de partage enire Zes
deux phases (paraglV.Z).

Pour des conditions opératoines idenitiques, deux s0Lutés diffenents
auront des Lemps d'ékutdions diffirentes.

La CPG est en générat unc chromatogrcphie gaz-Liquide ou La phase

stationnaine est un Liquide pew velatil iéparti a La surface d'un
support 4neate de grande surface.

V.2. Appareiddage

in apparedid de chromatographdie en phase gaziuse comprend £es

ceements suivants (voir . ,5hEwo. 1)

- une boutedille de gaz vecteun N2,He,Axr,Col2

- une chambre d'injection dans Laqueile sont vapordists Les
échantilions a analyser

- une colonne dans Raquekie vont migren Les s0fufés grace au gaz
vecteur et qud est placée dans un foux

- un détecteun

- un enregisireun

Nous avons uldilisé au couns de notrc Hravadll un défecteur FID ce
qui entrgdine qu’en plus de iz boutedifle de gaz vecfeurn soni couplées
au chomatograpie pour produire une flamme ,deux bouteilfes d'airn

et d'hyarogeine.

Examinons chacun de ces &Léments séparemeni

-1- Le gaz veeteun :

Les gaz qui sont utilists comme vecteur sont L'azote,£'HeLium,
2'angon, L'hydrogéne et mZme quelque fo0is Le gaz carbonique COZ.
14s dodvent 8ire parpaitement purs pour avoir des nresulfats re-
productibics.lais Leur choix depend cssentiellement du type de
detecteur utiliséi.le debiz foue également un grand rdle Lors d'une
analyse.
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-2- £a chambre d'infecition :

L'echantidlon G analyser est ininodudt dans £ chambae d'infection
a L'adde d'une micro-seringue.

Cette denndire élani ponrtie ¢ une templraiure ¢levée 2'échantillon
sl napddement vapordisé.La tempinature de La chambre didinjection
¢4l Toujourns supérieure a ceddle de La colonne poun éviter une
congensaiion des s0futés cu niveau ue £'4infecteur.

-3- Lu colonne:

C'est dans fa colonne que £e processus de séparation chromatogra-
phique dpparait et o'est done ecile qui caraciirise une bonne
analyse a'une mauvadse. Ses dimensions,fa phase stationnaire qui La
remplit, s6 naiure sont aufant de facteurs diteiminants.

La cofonne utilisic ae acouns de ce travail est une colonne de 1ms2
1/8 4inch nempliec de SILAR SCP 10%.

~4- Le detecteun :

C'esl un CLément trés Amportant du chromatographe car i rens rensed-
ghe sun <o composdtion du sofuté élué.le détectoun que nous avons utid
ULiList est Lo détecteur a Londsation de fLamme \FID) dont fe

prdincdpe de bHase sur ie fait qu'une §Lamme d'hydrogéne badlant dans
Liain produdit des Lons.lLa présence dans ceite f{Lamme d'un produid
organique s'iondsant gacilement augmente considérablement Lo nombre
d'dions qui vont Zire coilectis par une électrode portie a un poten-
Tied de 100 a 300 vodzts; Le courant d'ionisation est amplifLe ez
ensudile enrcgistri en continu.

Ce systime cot sTavie Lonsque es débits des différcnts gaz sont
maintenus triés constanis.

Ce detecteun eat ines utdilisé carn son emplod esi simple ¢t sa
ACNBLOLLALE vis 4 vis des composis organiques est supéricure de plus



de 100 fois en moyenne o cedée des  catharomitrnes.

Les &lemenis composani un chromatographe sont neprésentés au
schéma & tandis que 8¢ schéma electrique du détecteun FID cat nepnré-
senté au schéma TIL.

L'apparnciidage uiidise au cours de cz taavadld est £'inteasmat I1GC-
120 VFL.

Toute La fheorie A¢ rappontani a La CPG esi La mlme que pour La
HPLC décrdt au chapitre padeédent.

AppLication de £a chromatographic en phase gazeuse & L'analyse de
L'hudile de mais

Les hudles sont des indesters diacides gras et du glycérnol.la
deéterminaiion des divers acddes gras, Leur teneur e £25 proportions
en présence permetient de decelenr £'ondginme et La punetd de
£itchantillon purn exemple pour une huile de mais.

Mais Le¢ podds moliculaine eleve et La trls fadbiec tension de vapeur
de Za plupari des composés organiques a Longue chaine Lmposent dans
£'¢tude des chadines grasses par CPG ,des condifions opérazoines panr-
Liculieres caractindisées par L'utilisation deo température elevées ap
apres avedr aceru La volatfilitl des corps Ctudils par des thansfon-
mations chimiques appropriées ielées L' csiéniddcation par La potasase
alevoidique qud moddgiera fes acddes gras en caters méthfiiques
beaucoups plus volaZids ei moins polaines done plus stables.

Ve plus L'uididisation d'une phase polainre donnera vis a vis des
Chaines grasses un pouvodir solvant sepectid .ELle se paéterons donc
parliculienement bien & ia slporation de corps ayant Le meéme nombare
d'atomes de carbone et se differcncient parn Lewr degré d'insaturation
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CHAPITKE VI : ETUUE EXPERIMENTALE

sul el princdpe

C'esl de metine en oeuvre foutes Les oplrations néccssaines a
L'analysec d'huide de germe de mais.

Nous etuddierons tout d'ationd tous £24 modes opiratoinres nécessaires
G determdnen Les canacténistiques physdico-chimiques des huiles ainsd
que Tous Les modes de prlparation des échantillons d chromatographd -
er ef enfin nous établienons Toutes Les conditions opiimales pour
une bonne sépuration des produits composants ccs huiles .

T Detenmination des caractinistiques physico-chimiques :

A= Propadiétés physdques

Les proprietés physiques qud caractinisent une hudle sont £es sui-
vanteas

1- La dernaité

2- L'inddice de néfraction

3- Le pouvoirn rotatoirne

4- La viascouasite

1- La densdti:

Nous avons au couns de ce travail déteamind La densité a £'aide d'un
picnomeire & La tempiratune 20°C dont Les rbsulitcts sont donnés dans
£e tableaw TI1 .

VENSITE VELEURZS EXPERIMENTALE VALEURS
THEORIQUES

Hudife de mais 0,922 0,919 - 0,923

Aldgerdenne

Huile Dictox 0,919 0,919 - 0,923

TABLEAUTT
Nous remarquerens que les valcurs déteamindes cxpénimentalement Ae
rapprochent des valeurs donnbes pur La théarie

=5 4=
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¢- L'inddce d¢ néfracition

Nous avons déteaminé Les vafeurs de L'inddice de refraction & La
Lemperature de 20°C.Les resultats sont donnis dans Lo tableau 11

}
ndzt VALEURS EXPERTMENT/LES VALEURS THEORIQUE
Auile vitex 1,47063% 1,472 ~ 1,476
Huile do mais 1,47029% 1,472 - 1,475

Algendenne

=

TABLEAU TT

Nous notenons gue £es vaieuns expenimentaios connespondent bien
AUX valeurs noamaiisics,

3- Le pouwoin notetoire n'y pas eiadt déterminé.

4= La VAA00ALTE

La viscosité ¢ été déteaminie & Lhadde d'un viscosimétre de constante
C=5 .les valeuns trouvées sont ddenitiques poun £'huiic de geame de
mais alginiennc et poun £'huiilc Jietex

Viscosits (&)
Hudfe de mais 545
atgérienne i
f = -~ =
| Hudle Dietex 57,5

B/ PROpRAetes chimiques

Les proprdéiis Chiniiques diune huiic sc caractindsent par La
determination des critfénes AULVERLS
-1- L'indice d'acdde (Iq]

-2- L'indace de saponification (14}



=3~ L'inddce d'fode (14
-4~ L'indice de peroxyde (Ipj
~5- Le Zfaux en Ansaponifiatbies |

-1~ L'indice d'gedide

I indique Le nombne qui cxpidine en mg fa quantite d'hylroxyde de
potassium nicessaire & 4a Aeutralisation des acides Librogs présents
dans un g de substance.
Le mode opératoine est Le sudvant :
Vissoudre 10 g d'huike dang 100m& d'un mélange de volumes egaux
d'akcook eLhiykdique et d'ethen que £'on aurc neutralisé aqu préeala-
bLe par £'hydnoxyde de potassiuvm {OIN] fusqu'au Virage au rose
Persisianit pendant 15 dLconces aw modns.,

404 n ie nombre de nl emplogés, L'4ndice d'acide Ia est

dedeaminé pan
Ia = n x 5,41
Sl 4 S

10

~2- L'4inddice de sapondgication

Cet 4Lndice 15 est 4e nombre qud expadme en mg La quaniité d'hydnro-
X4ae de potassdium nécessaine o Lo neutnakisaiion des acddes gras
Libres et & 4La daponification des esters presents dans 1g de
dubstance,

Mode opératoine:

Vans une §ivie de 200 wi en verre rodie mundie d'un réfrigénant &
reflux, on Lintroduit ume prise d'esscd de Zg augqued on ajoute 25mP
d'hydroxyde de potassium akecociique 0,50 of quelques HilLes de veare,
On chaugfe & éhutiition i reflux pendant 30mn au bain mardie.Ensudite
on ajoute 20 gouites de phenofphtaline (K} et en titre Ammédiatement
par £'acdde chlorhydnique (0, 5H).

s = lnz - nli x 22,05

-3- L'indice d'iode

L'dnddice diiode 14 est ie nombae qud exprime en grammes £La quanzité




G'hatogene cateudle en Lode susceptivfe d'Etie fixee par La matiéne
grasse.,

Mode opératodne

vans un ricdipient de 300me wmund d'un bouchon rodé on introduit

U, 10g que £L'on dissout dans 15 me de chlonoforme.Pudls on fait
couter Lentement d'une buretie 25,0 mi de solufion de bromure
d'4ode.,

On Louche Ze aledpdent et on ie place ¢ 47obscunité pendanit 30 mn
en agitant galquemment ,Aprés addition de 10 ul d'une solution
d'4oaurne de potasasdum 10% ot Je 100 mi d'eau, on titre £'4iode Ribéni
par Ze Lthiosulgate de soddum 0, 1N en agitani Enengiquement juaqu'a
ce que £a coloratdion jaune aii presque disparu.On ajoute amors Tmé
Ge sotutdon d'amidon <& on continuc Le titrage en agitant enéngd-
yuement el en ajoutani goutie & goudte Le thiosulfate de sodium
O, IN Jusqu'a dispardtion de La coforation bleue s0it "y La quantité
de Tndocsudgate de sodium.

On efpectucra un essad Zimodn dans Les mémes conditions (s0it n,

mt de thiosulfcte de sodium ¢, IN

14 = ln2~@)x1,27

0,10

-3- L'ind4ce de péroxyde:

L'4inddice de péroxyde Ip est Le nombre qui cxpadme en miklitgéiva-
Lents dloxipgéne actdf La qualitl de pircxyde contenue dans 1000¢g
de subsZance.

mode gpérnglodne

Un dissoud iuv g dans un {Lagon bouchl « £'Gmeni, on ajoute 25ml
Clun méiange de 3 volumes d'acdde acltique of de 2 volumes de
chiorofonme, pudis 0,5 ml de solution scturie &'fodune de poda 54 i
On agite penduni 6U 5, exactement puis onm Lair+= «vposer 5 mn &
Lrobscundtl et on ajoute &0 =2 2 cud JLstilile et 0,5 mL d'emplodis
dlamldop.

v ilzre akons par Le thiosulgate 0,01N s0if Nml £a quaniitl de
vodume determind .0n effectuc un essai Temoin s04% Nomé de thio-
sulfate de sodium 0, 01N

10

~5i, -
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- L'4incdec de péroxyde devau Etre diaprés Les noames (18) inférieurn
d ?2.

- Le tableau T3 des valeurs cxpléaimentales irouvées nous indique que
Les normes sont vden respectiées pour 2es deux huiles.

Hudle de mails akgérdicnne 0,5

Huile Vietex 0,69

Tz
I1- Anaiyse chromatographique

A/ En phase gazeuse

Comme nous L'avons &noncé auparavani ,Lcs acddes gras possidant des
chaines Inop Longues ,nous Les transformons cn esiens methyliques
veaucoup plus voiaiils et moins polaincsi done plus stable en
effectuant une saponification de L maliire grasse.Nous appliquens
Za methode de L'étalon interne qud consiste a introluire une quanti-
té connue dans La solution de maniére d pouvoin fadre une analyse
quantitative

Le mode opératoine est Le sudvant

Nous disolvons 0,2 me d'huile dans 3mé d'hexane auqued on ajoute

0,1 mé de KOH méthalfolique {IN) et 4 uif de f£'étalon interne L'esten
C,3H26 0,  On agite pendant 20 4 et on injecte La phase supbérieure
organdique c'est-a-dirne Les estens dissous dans 2'hexane.

Pourn ce fravait nous avons opérl sun un appaiedil Hewleit Packard

mund dlune colonne capillainre & quartz mads Lo colonne ne présentaiz

pas de proprietl selectives quand & La Aéparation des produdits se

dijfercncdiant par Leun degrl d&'dAnsatunation ,nous avons donc abandon-

ne cet apparedf au progit d'un inteasmat 1GC 120 UFL muni d'une

cokonne remplie de Imé3 de fLong et de diaméine le 1/8 inch nemplie

de Sitar 5 Cp 10% sur chaomosorbe .

Les conditions opiratoires sont L:4 sulvaniss

- Quantité injectic = 1 ud

- deétecteur : FID  templératurec = 250°C  Débits (Adx = 400mé/mn
1H2= 30 mk/mn

- 4injecteur : tempinature = 230°C

Bl




Fourn : Zeaperatune programmec de 130°

Gaz vecteur : Nz

Vi

2,5 mm/mn

ALLenuutdon = 32

Nous awvons done Lnjecfen inois solutions

veocdt -

30 m&/mn

-

-

200°C ¢ radison de 1°/mn

- La soluldon etalon comprenanit des esicns mithjliques sudvanils :

Cr3tigeYy
Oyt 405

24

17

023“4602
Cosiy409

- Lo s0lutdon des estens méthyiligucs de
- La s0luidion des estens mlethyliques de L'hudle Dictex.

Les chaomalogranmes obZLenus soni donnis

i
i

page

"hudile de mads algéndienne

= ) 5 J 5‘5 =

Les sunjaccs des pdcs adnsd gue £es Leaps de ritentdons ont XL

donnes par un intégrateun sharp rnelie & £'apporeillagel

Diapris La methode d
valeun de Lfabsorcan
assure Lout diavoad

fenu dans L'hudife.

e £'e
ce po

e
que

Lalon 4nZeane, nous avons pu évaluer La
wr une guaniliit parledsc Lmnfectéc nous éfani
Le paodudd Ciakon Anjeellé n'itadll pas con-

a— '

Lea ntasuiitats sond donnés dans Les iabﬁeuax{bnszmv=]ﬂ =
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Tableau des résultats de 1l'an:lyse chromatographique en phase gazcusc.

-

our la solution da'étalons d'Betors méthyliques des acides gras.

ionm de 1'acide b (ni?)

e — — .

LN |

12 (lavrigue)
G, (valuétique) |

Cig (stéarique) ! 25

C18*1 (Orcique) i 27 j

| ?

Cygt2 (1linoleique) f 3155 '

C g3 (1inolénique) i 37 :

hvrarlidilone : 35 .

020 (AlacﬁldIQL&) : 32 ;
c (érucicue) ? 46

i T

-Go-



Pour la solution

(huile Dietex)

Yon do 1l'acide 't (min) | % s . 4 S .
i X calculé
i 1 5 e
: | |
12 (laurique) L 5,19 309860 2
0, (Paluitiqre) 15,66 1607100 | 1,037
C g (stécrique) | 24,62 i 355280 2,29
o S . i
18" (lcique) | 26,79 4339200 | 28
Cygt? (¢ noleique) @ 31,30 5298100 | 34,19
‘:
C1B=3 (lin-.aléniclue)i 35,435 AS04T 0,00031
| i '
CEO (:;e;-:.clﬁdﬁqm) . 34,39 216370 i 1,39
|
|
7 35,01 2714350 | 1,77

QA

ot et et




Pour 1o aolution 32 huile locale

S e s e RSN R =P

Tom de 1'acide g b (ran) ! % S ap | %8
S ..f‘_._.. e e |
i avricue I r
015 (1aurique) | £,11 255050 !
! i

016(;atri1 ; 16,08 i 1560600

i i
i ;
Cg | 25,28 | 208030

C gt ! 27,75 | 6121000

%1812 | 32,23 | 8353600

/)/ ous avong v done identifier tous les acides FTas o

2 - o — -} = s - - T - 5 -
hiles de , crse de ais dans des 1ro artions arres 4o T

T —— r s Y . 9% Ny ok
Gaucouy tes voleurs theoriques.

6L

Caleuld

10,47

1,49

0,137

C,130

yvosant les

“rochene d



Exemple de Calcul

Le calcul de 1l'aire se fait en pourcéntag@ 3 la base de 1'étalen interme que
11'on introduit dans la solutien en quantité connué_.

En effet nous injectons 4 ul de 1'ester C;¢ dans 0,2 ml d'huile.

298050 Cerrrespend a 4 ul .

1560600 Correspord & 2
I1 y aura donc 1560600 X 4 =

20,94 u- de 1'ester C,¢ dans 0,2 ml d'huile

298050
On a donc 20,94 ul Cerrespend & 0,2 ml d'huile
? Correspond 100 ml

I1 y adonc 20,94 X 109 = 10&70 ul de 016 dans 100 ml d'mile = =
0.2 ~ eu encore 10, U7 ml de 1'ester 016 dans 100 ml d'hulle




B/ En phase £igudde

Ve pan, La difficudzl d'absorpiion des acides gras dans L1utra-
violel nous Etdons contrainis de Les diriver par Le vara-bromophé-
nocyk

o

Plusleuns elapes constitucnt cetie opération
- La premdine consdste a sapondficn Les huiles afin diobtenin
ies seks acddes gras par La méthode sudvanie ;

On disscut 35 d'hudle et 0,25 d'EI C?Z{ acdde Lordque) dans 40me
de solufion d'hydroxygde de potassdium KOH 5% danas Hyo! methanol 1/1
V/V. Yuds on porte G Chuddition sous replux pendant 2h. Ensuite on
décante Les 2 phases obienues et on recupére Les seds acides fon-
nant Le¢ savon. On Cvaporena Lo néthanok sous courant d'azote.

- Lo seconde consdste en La déadvaiion proprement dite pan
<e para-bromophinacyd suivant Le mode opératoire suivant
Un pese Img des seds d'aciues dansd un réacid-vial

e on dassout dans 0,1 mi de para-bromophénacyld et 0,3 md d'acétond
Iride.0n chauffe pendant 2h d La tempiratunre de §0°C et La so0lu-
Lion est priie injectie.

En ce qui conerne fes etalons standards nous aveus opént de La
mandicre sudvante

mode opérafodre : Prenons Img d'acdde dans O,Smi:ﬂfﬁkxhanoﬁique
U, IN. Apiacs avodr Cvaporer Le méithanol sous courani d'azote nous
dissocvons La solution dans 0, Imé de para-oromophenacyl et 0, 3mé
d'acetonditrile. On chauffe pendant 2h a La tempinature de §0°C et
La solutdon esZ prtie a &fre injectéc. Nous n0Lcrons que noOusd AVONA
injecté chagque étalon, Aséparément.

Les condifions opératoirnes sont Les suilvanics

- Apparedilage = Watens Associates R440
- Colonne : sondapack CI?

- VéZecteun : Zype Undcam PU 4020 LV. a Longueun dionde 254nm

-63 —




Programination d'un graddent {'élution 40 a 100%

Phase mobife A : solution acétonitnile/ecau 40-60 %
B : Acttonditrdike pur

Durte de La programmation 50 mn

Vp
AH

2,5 mm/mn
0,08

yuaniiié infectée = 10 ml
veoudr = Imd/fimn

P =

3000 Ps4

Les chromatorrammes obtenus sont donics en pajes Qﬁ' — :’--?/ =
Les résultats obtonus scnt les suivent -

; Muile locale ] .. Huiiomi&eﬁex-nv _‘-E
&, (min) b, (nin) E
S B e e
Fic 1 2,4 1 %

E 454 2,4
3 6 449 |
’ 4 952 4yl é
25,2 4,8 §
30,8 647 :
34,8 11,6 ;
' 39,2 : 25 §
| 39,2 |
| 45 35 :
41 40
49 f- 45,5

llalbeureuscment nous n'avons pas pu exjloiter leg riésultats,.

-Gy -
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CONCLUSTON

En conclusdion nousd avons pu fadre une comparaison entrc Les deux
Zechndques uliddstes & savoin La chromatographic en phase 2iquide
\HPLC ) cZ Za chromatographic en phase gazeuse {CPG) e déduire

de part Les nésuliots qud se sont offerts & nous qu'indeniabiement
£a (PG est La methode £a plus rapdde tant en matiére de Zemps
clanatyse qu'en matders de pripanraiion des éichantiilfons et La

peus perpormante quand qux nésultais oltenus qui sont trés
AaXisfalsants .

I£ fauf notern néanmoins que poun mener i bien une telle analyse
en HPLC 4t durait jallu Leaucoup plus de femps pour obtimisen Les
concdiions i expendiences ou dlaméiiorer Les méthodes de prépanra-
tion des échantidions .

Ceed pouvanit faine Z'objet d'un iravail ultirieun en effet ,paris
avodir efjectué et nicoltern toutes Les informations conceanant

une huile de mais, 4L a'aginadit de poursuivie ce travail en
casayant c'oolendn Les medlleuns aésuliats em HPLC.

TouZefois & est & rappeker que d'autres méthodes existemt poux
ahalysen Les acddes gras d'une huile en utdlisant un détecteur

G 4inddee de alfraction mads vu que Le matérick que nous possédons
el suntout 4Les produdits 2falons que nous avions ¢ notie disposi-
Tion , nous avons opté pourn cetie méthode.

ve plus nous vouidons avodr une Ldee sur £a composdition des huiles
Par CPG ,avant d'entamer L£'étude par La HPLC.

I siest avenl qu'eile ttait une fechnique qui avadt besoin d'une
mise aw podint précise et malheurcusemeni Lo facteun femps a'!était
nas i notre faveur.

Nous souhadifons done que ce Zravadil puisse contaibuer au develop-
pement de £'analyse des matiines graces par La chromatographie
Liqudde a haute performance.

=33 .
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