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1. PRISE EN MAIN DU SPECTROMETRE
BRUKER TENSOR 27

1.1. Obtention de la position et de I’énergie (les valeurs sont
a consigner dans le CL), puis choix de la méthode
d’acquisition

1.1.1. Obtention de I’énergie

1. Ouverture du logiciel OPUS : double-cliquer sur l'icone du logiciel

Taper le mot de passe (en majuscule) : OPUS, puis cliquer sur login :

Login OPUS

Identifiant Utilisateur [ Ad}tinislrator /
Admini&ftm / ADMINISTRATOR

Mat de passe

Espaces de travail disponibles: [ [=: \Uyﬁs_?. 2.139.1294\default.ows v ]

Login Quitter OPUS ]
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Cliquer sur OK

Opérateur: /

— e g N - )
O Fichier Editer Vues Fenétre Mesure Traesagnts Evaluations Affichage Imprimer Macro Validation Configuration Aide -8 X

e PG PN T MELTE S )

3
o

= | Explorateur OPUS Q
ERM . fichage - default ows 1
o .
El -
(e £ N
2 Info OPUS \
« o
(=]
=1
- O OPUS Yersion 7.2Build: 7, 2,139, 1294
- Copyright © Bruker Optik GmbH 2012
o
§' Cette version dOPUS a été enregistrée pour:
DEMO
° BRUKER OPTIQUE WISSEMBOURG
=8 51000599
e 2242285598
2864529633-
=] Key confirmed
24
o
Modules disponibles
3D -
=1 ADID E
° ATAB —
AUTOID 2
8
o Une partie de ce logiciel est basée sur le travail du
e groupe indépendant JPEG
8
g| L )
4000 3600 2400 3200 2000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400
4 _[&] Affichage - default.ows b X

| Info ‘

2. Controle du spectrophotométre :

La fenétre principale apparait :

O Fichier Editer Vues Fenétre Mesure Traitements Evaluations Affichage Imprimer Macro Validation Configuration Aide

Sa@--PON PR MATMNEDE S S

Explorateur OPUS
8] ffichage - default.ows

|BJSISSY

Cliquer sur 1'éprouvette de mesure pour ouvrir la fenétre de mesure.
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& Vérification de I'énergie :

Cliquer sur l'onglet : mode d'ajustement, 'amplitude de l'interférogramme doit étre de 20000 (lorsque la
source IR est neuve), en-dessous de la moitié de cette valeur, la source sera a changé !

Avec le module ATR, elle doit étre de I'ordre de 4000 (lorsque la source IR est neuve).

La position doit étre d'environ 61200.

) Fichier Editer Vues Fendtre Mesure Tratements Evaluations M{fichage Imprimer Macro Valdation Configuration Aide -8x
= iy v . > =l =g -
| e »_os X v - B L=
- _ M wl & S5 L B Y S B v
% Explorateur ¢ | | Il Standard | Il Avance | Optique | Acquistion | TF [ Afichage | Background | Mode Signal
2 o |
2 Expérence: [ Changer | MéthodsParacétamol-ATR-4000-700xpm
c Opérateur: LG
G
Echartilon Ade
Techrique: Instrumert type and / o accessory Ade

Répertoire: C:\Bruker\SAV\21 06 21
Fichier: Test Buker

Mesure Background

Mesure Echantilon

Valder & Quitter ) [ Apancon ) [ Ade

IS b x

T

Info
Pour de laide, tapez sur F1 Pas de tiche active CAP NUM SCRL (@

- » AT T D L=
B Standard | B Avancé | Optique [ Accuision | TF [ Afichage | Background | Mode Signal
|
Amplitude: -3362 Position: 60882
§' H
8
=1
o
8 I
Sauvegarder la Position = )|
Chercher é_
Afficher °
[ Mémorisation o
@ Interférogramme 8
Simple Faisceau 59500 60000  €0500  €1000 61500 62000  €2500 83000
) Valeur ADC
I Valider & Quitter l [ Abandon ] I Aide

Relever les valeurs obtenues dans le CL.

Al

Rapport

e Quelle est la perte d'énergie, en pourcentage, réalisée
suite a l'utilisation du dispositif ATR ?
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1.1.2. Choix de la méthode d’acquisition

& Cliquer sur l'onglet "Avancé" :
nombre de scan, résolution, zone spectrale, sauvegarde des spectres, dossier de sauvegarde

7~ .

/ _ _ _
hiesure 3 ’ - ‘ ‘ . B - .- ‘ L=

4

H standard | Avance IOptique | Acquisition I TF I Affichage I Background | Mode Signal|
U
Expérience: | Changer | | Sauvegarder |MéthodeParacétamol-ATR-4000-700xpm
Fichier: /r‘ Aide
Répertoire: C:\OPUS_7.2.139.1254\Data\2BI0 1A\ E]
Résolution: 4 cm-1
Scans / Durée: 20 [Scans 4
pour le Background : 20 [Scans < ]
Sauvegarder de: 4000 cm-13: 700 cm-1
Spectre Résultat: | Transmittance v
[] Traitement additionnel
[7] Compensation atmosphérique
Taille de linterférogramme: 14220 poi Taille de TF: 16 K
Blocs 3 sauvegarder
Transmittance [7] Sgectre de Phase
Simple Faisceau Echantillon Bfckaround
[ Interférogramme [ Iferférogramme Background
[ Valider & Quitter ] [ Abandon J [ Aide ]
.\ —

4

Dans Expérience : Vérifier que la "méthode VitamineC-ATR-4000-600" soit utilisée, si ce n'est pas le cas, il faut
aller la charger.

Dans Fichier : indiquer le nom de votre échantillon.
Dans Répertoire : vérifier que le chemin de fichier corresponde bien & votre classe et groupe.

(Q  Donner la définition de la résolution spectrale.
Q Qu'est-ce qu'une fonction d'Apodisation ?

Q Donner la définition du nombre d'onde.
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1.2. ACQUISITION DES SPECTRES

1.2.1. Choix de la méthode d’acquisition

= Vous utiliserez la méthode intitulée : Méthode-VitamineC-ATR-4000-600.xpm, pour laquelle, Les paramétres
de scan sont les suivants :

e Nombre de Scans : 40

e Résolution: 2 cm™

e Apodisation : Norton-Beer weak
e Range :4000 - 600 cm™

1.2.1. Acquisition et traitement des spectres

& Cliquer sur I'onglet "Standard" :

On acquiert d'abord le spectre de référence (pas d'échantillon sur le cristal), puis ensuite celui de I'échantillon :

Mesure ,, /',._ 285 e -4/_;3‘

I
H standard l H Avancé | Optiue I Acquisition | TF | Affichage | Background | Mode Signal /

. Instrument type and / or accessory Aide

ire: C:\NOPUS_7.2.139.1294\Data\2BIO 1A\

Mesure Background

Mesure Echantillon

( Valider & Quitter ] [ Abandon ] Aide

\ —_— e

Remarque : Une seule mesure Background suffit pour le Tp.
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11 faut cliquer sur "Lancer la mesure" pour obtenir le spectre désiré :

C) Fichier Editer Vues Fenétre Mesure Traitements Evaluations Affichage Imprimer Macro Validation Configuration Aide - & X
P =2 gl ™Y X' M A 5
: = PEddMTIMEEDNES
ar—A") — 11 L WD 22 WX 0 &’a
= | Explorateur OPUS Il o]
o
o o
% S/} lichage - default. ows - W—W
El =] "Etalon?.0" 1
o m 3 I B I ]
b Sc SC_|HISTORY) o
[= o
= 8

o
g
o
=1
E
2800 2600 2400 3200 2000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800
W vﬁ
Ol v o4 [i3 Affichage - default.ows b X

[ Info ‘

Remarque : 1 : pour zoomer sur le spectre : 2 clics droit (1 clic gauche pour sortir du zoom).

Remarque : 2 : En faisant un clic droit dans la fenétre du spectre, et en cliquant sur Properties, on peut ajuster les
valeurs max et min de I’absorbance.
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2.  ANALYSE QUANTITATIVE PAR
REFLEXION
2.1. OBTENTION DE DROITES D’ETALONNAGE

Corriger la ligne de base du spectre moyen et le renommer en sélectionnant le nom de fichier Av, puis
dans Fichier, Sauvegarder sous.

Dans la barre des menus : cliquer sur ’icone Définition méthode Quant i“, Une fenétre apparait :
cliquer sur Suivant :

Définition de méthode Quant - Sélection de méthode

Cet Assistant va vous aider 3 définir une méthode d'analyse quantitative Quant 1.

Les étapes suivantes sont & parcourir:
- Définition des nom et unité des composantes
- Sélection des spectres pour le calibrage
- Entrée des concentrations des composantes
- Définition de |a bande spécifique & chaque composante
- Sélection du type de courbe de calibrage
- Caleul de calibrage

- Affichage et impression des résultats de calibrage ( Tableaux et courbes )

Cliquez sur "Suite” pour définir une nouvelle méthode

Cliquez sur "Sélection de méthode Quant’ pour éditer une méthode existante.

[ Slection de méthode Quant |

[ Suivant > ] [ Annuler ] [ Aide

Une fenétre apparait : cliquer sur Ajout d 'une composante :

Définition de méthode Quant - Définition des composantes

- Cliquez sur "Ajouter une composante”

- Entrez le nom et lunité

- Cliquez sur "Modifier' pour modifier ces
valeurs dans la liste.

- Répétez I'opération autant que nécessaire

L'ordre des composantes dans la liste peut &tre
modifié en déplagant les lignes

avec la souris.

Pour enlever une composante:

- Sélectionner |a ligne dans Ia liste

- Appuyer sur |a touche "Suppr’ du clavier

I Ajouter une composante ]

[(Précédent ][ Suivant > ] [ Annuler ] [ Aide
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La fenétre fait apparaitre la composante 1 que 1'on va renommer :

Définition de méthode Quant - Définition des composantes Définition de méthode Quant - Définition des composantes
- Cliquez sur "Ajouter une composante’ Comp. 1 mg - Cliquez sur ‘Ajouter une composante’ 1677 oL
- Entrez/e nom et funté —mr—a S
[Comp 1 fma ] C1513 [g/ 8
-Cliquez sur Modfier’ pour modfier ces -Cliquez sur ‘Modfier' pour modfier ces :
valeurs dans la liste. valeurs dans Ia liste.
- Répétez l'opération autant que nécessaire - Répétez l'opération autant que nécessaire
Lordre des composantes dans la liste peut &tre Lordre des composantes dans Ia liste pevt étre
modiié en déplacant les lignes modifié en déplacant les lignes
avec la souris. avec la souris.
Pour enlever une composante: Pour enlever une composante:
- Sélectionner la ligne dans la liste - Sélectionner la ligne dans la liste
- Appuyer sur la touche "Suppr’ du clavier - Appuyer sur la touche "Suppr’ du clavier
Ajouter une composante Ajouter une composante
[[<Précsdent ][ Suvant> | [ Annuer | [ Ade [<Précsdent [ Suivant> | [ Annuer | [ Aide

A la place de Comp. 1, rentrer la concentration Cj143 et modifier I'unité, cliquer sur Modifier.
Cliquer sur Suivant.

Une fenétre apparait : cliquer sur Ajouter un spectre : ouvrir le répertoire dans lequel se trouve vos
spectres. Sélectionner les fichiers correspondant aux spectres des étalons, puis cliquer sur Ouvrir : ceux-ci
apparaissent dans le tableau :

AN

Définition de métho uant - Entrée des valeurs des composantes
Répertoire \ichier C1513 C1677
1 C:\OPUS_7.2 | Etalon1moyen.0 4.0004 4.0004
2 C:\OPUS_7.2| etalon2moyen.0 8.0008 8.0008
3 C:\OPUS_7.2| etalon3moyen.0 12.0012 12.0012
4 C:\OPUS_7.2 | etalon4moyen.0 16.0016 16.0016
[ Ajouter spectre(s) ] [ Changer de répertoire I [ Enlever le(s) spectre(s) I I Imprimer ]
[ <Précsdent || Suvant> | [ Annuer | [ Ade |

Dans la colonne Ci4s du tableau, rentrer les valeurs des concentrations réelles. ATTENTION : utiliser le
point et pas la virgule !
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puis cliquer sur Suivant. Une fenétre apparait :

-
Définition de méthode Quant - Définition des intégrales

L'analyse Quant 1 n'est pas utilisable pour des bandes se recouvrant. Il faut trouver un pic isolé pour
chaque composante. Il y a 17 méthodes dintéaration différentes. La hauteur ou la surface du pic

peuvent étre utiisées. Différents modes de ligne de base sont disponibles.

- Cliquer sur 'Définir les intégrations”
- Afficher un ou plusieurs spectres de calibrage

- Définir les fréquences de pic pour chague composante

[ Définir les intégrations ]

<Précédent || Suvant> | [ Annuer | [ Ade

/

cliquer sur Définition des intégrations :

Pour Ci143 Rentrer les valeurs limites des nombres d'ondes :

1146 et 1150.
Choisir la méthode d'intégration J, puis cliquer sur J afin qu'il soit pris en compte.

 Définir les intégrations

. 1513 Limite gauche 1512 Limite droite 1514

[] Utiliser un pic de référence [Composante v]

; | A / -

Cliquer sur Accepter,
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Une nouvelle fenétre apparait :

Définition de méthode Quant - Sauvegarde de la méthode

Pendant le calibrage les intensités des pics (X' dans le rapport de calibrage) sont comélées
avec les concentrations connues (Réel’) par un calcul des moindres camés.
La courbe de calibrage est linéaire ou polynomiale. ( Linéaire est préférable dans la plupart des cas)

Un bon calibrage a un coefficient de comélation proche de 1.

- Choisir le type de courbe de calibrage
- Cliquer sur Calibrer’

- Aprés le calibrage cliquer sur "Suite’

Courbe de calibrage
9 linéaire

~) quadratique

< Précédent [ Suivant > ] [ Annuler ] [ Aide
Cliquer sur Calibrer : on vous demande de sauvegarder la méthode, lui donner un nom, comme par
exemple : Calibrage-vitamineC-vos initiales, puis cliquer sur Suivant.

Le rapport de calibration apparait : cliquer sur Suivant, puis sur Impression, puis OK afin d'imprimer la
courbe de calibration, puis cliquer sur Terminer.
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2.2. DETERMINATION DE LA CONCENTRATION DE
L’ETALON DE CONTROLE ET DE L INCONNUE

Les fichiers doivent étre ouvert, si ce n'est pas le cas, charger les !

) Fchier Editer Vues Fendtre Mesure Tratements Evaluations Affichage Imprimer Macro Valdation Configuration —Aide =T
= ) YV' # i IV AA -

r A Mem " R Il N By )

> | Explorateur OPUS 2 o]

2 g

g

=

=] s E

S war| Zo] Bl o

% ©fl "Echaniloni" 1 E

s B
S| 5 lustond
=] "Etalon controle.0" 1

s B
Zo | %o lwsrony

80.0

700

60.0

50.0

o
9
s
=
E
2800 2800 2400 3200 2000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800
S~ W
< v < (=] Affichage - default.ows b ox

Info

Sélectionner les spectres associés aux fichiers.

Dans la barre des menus : cliquer sur I’icone Analyse Quantitative i"‘

Vérifier que la Méthode sélectionnée soit la bonne !

Analyse quantitative RS

Sélection de(s) fichier(s)

]
Fichier(s) pour I'analyse Quant
(1 [ "C\OPUS_7.2.139.1234\Data\2BI0 1A\Borten
(1™s | "C:\OPUS_7.2.139.1294\Data\2BI0 1A\Bortem
(I s | "C:\OPUS_7.2.139.1294\Data\2BIO 1A\Bontem

< m »

Méthode sélectionnée

C\OPUS_7.2.139.1234\QUANT
Calibrage_paracetamol_CathyLilia.q1

Changer de méthode

[ Analyser ] [ Abandon ] [ Aide

puis cliquer sur Analyser.
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La fenétre du logiciel fait apparaitre une case supplémentaire (Quant) associée a chaque spectre :

O Fichier Editer Vues Fenétre Mesure Traitements Evaluations

e Imprimer Macro Validation Configuration Aide

R d NI NEE 2 E 8

=] "Echantilion.1" 1

B
el o % fustomd|

=] "Etalon controle.0" 1

5 B
Zc | sc |mstory

80.0

70.0

60.0

50.0

40.0

30.0

T T T T T T T T T T T T T T T
2800 2600 23400 3200 2000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800

<[m v | ¢ =] Affichage - default.ows b x

[Info
Pour de ['3ide, tapez sur F1 Pas de tache active CAP NUM SCRL @

Pour observer les résultats :
Cliquer sur la case Quant associée au 1° fichier :

pd

Explorateur OPUS
.| ElAffichage - default ; - .
EIf] “Echantilon. Résultat de I'estimation QUANT:
1o fovml %o | B |k
Bﬂ"fvha"“"bg*"‘ ; Fichier: C:\OPUS_7.2.139.1294\Data\2BI01A\Bontemps.Kerbastard\Echant
¢|—°|—°|Ml Date et heure (mesure): 24/11/2020 14:59:33.451 (GMT+1)
B *Etalon contrle.0" 1 Méthode: calibrage-paracetamol-BE-KC.q1 - 2020/11/24 15:46:13 (GMT+1
T I I |
BlEa: ffichage S sdicti i ité S
=] "Echantiion. 0" 1 Composante Prédiction Sigma Unité Intégrale
o0 e I o
C 1513 9.42 0.93 g/L 0.99
C 1677 11.17 1.68 g/L 0.99
< m » 7 [ Affichage - default.ows:i\ Affichage des résultats Evaluation - default.ows:2 b X

‘ Info

Sur la partie droite de I'écran apparaissent les résultats de dosage ou « Résultat de [’estimation QUANT ».
Relever la valeur de concentration (Prédiction) correspondante avec son écart-type (Sigma).
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3. ANALYSE QUALITATIVE DE SPECTRE IR
PAR REFLEXION

3.1. Acquisition du spectre IR de la vitamine C dans I’eau

= Vous utiliserez la méthode intitulée : Méthode VitamineC-ATR-4000-600.xpm, pour laquelle, Les paramétres
de scan sont les suivants :

e Nombre de Scans : 40

e Résolution: 2 cm™

e Apodisation : Norton-Beer weak
e Range :4000 - 600 cm™

< Faire l'acquisition du spectre IR de la solution de vitamine C, réalisée pour le dosage, et sélectionner la
case spectrale.

< Pour corriger la ligne de base : cliquer sur l'icone : 44 | une fenétre s'ouvre :

~

X4

Correction de ligne de base

Sélection de(s)fichier(s) | Méthode

A
Fichier(s) 3 comiger _—
(1™ | "C\OPUS_7.2.135.1294\Data\2BIO 1A\Bonte

< n »

Lancer le mode Interactif

[ Comger |[  bandon || Aide ]

. 2

Le fichier a corriger doit apparaitre dans la fenétre « Fichier(s) a corriger », si ce n’est pas le cas, sélectionner la
case spectrale du ficher et le glisser-déposer dans la fenétre de fichier a corriger.

Cliquer sur Corriger, le résultat donnera un spectre calé a 0 %A. Le spectre se cale a 100 % de transmittance.
Enregistrer le fichier corrigé.
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. . ™
@ Pour obtenir la position des bandes : cliquer sur l'icone : 'l | une fenétre s'ouvre :

:O Fichier Editer Vues Fenétre Mesure Traitements Evaluations Affichage Imprimer Macro Validation Configuration Aide -8 X
IV 2
; % b M T MELAES
o e ST O A M -
= | Explorateur OPUS ] R —
E| Bolnew g e A i W ~
RIS s . fichage - default o e 1 L/ | A !f" \ \
= =] “Echantilion.0" 1 Recherche de Pics (i | \f I
] avant| %o | % | ° - l )
S E3 Sélection des fichiers [Gamme spectrale ] L‘lnitﬁenYl Mode ‘ P
m ‘{"
Fichier(s) pour la recherche de pics
E- (] | "C:\OPUS_7.2.139.1294\Data\2BIO 1A\Bonten r
g ‘
S
< M »
Seuil de détection
%- 0.100% 20
o ( Lancer e Mode Interactif ]
o1
= }
2] Uf
o
g [Recherchedepics | [ Abandon | Ade | |
2800 2 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800
>
TV
Y
) —TT— ["‘ = - default.ows b X

[ Info ‘ /

Cliquer sur Recherche de pics
Remarque : on peut aussi faire une recherche interactive en augmentant ou en diminuant le seuil, ce qui permet
d'obtenir plus ou moins de valeurs !

On obtient alors la fenétre de résultat ci-dessous :

O Fichier Editer Vues Fenétre Mesure Traitements Evaluations Affichage Imprimer Macro Validation Configuration Aide -8 X
')
Mem% M T MERTE S &
D ﬁ % 11 p @ U N9 A AAA /\,Q h +
ExplorateurOPUS § ey S — AT N o ‘-"‘\ — N‘ﬁ
. e Y / i ~ \
A v nf Y\
v I ‘ f | I 7
- ' | ‘ |
o f
. [
| I ‘
|
e |
2] “,
)
o
1
o
o
o
o
=1
9
J 1)
‘ ‘ ‘ ( ‘ | 7 ’
v o o o o~ O ©
o @ = <] ; 8S = Thoo
2] < =) <] S IF & Shaa
8 & & & 2 =3 2 2HE 3D
3300 3800 3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800
Vs W \
VY
_)
<[ v 4 [ Affichage - default.ows b X

‘ Info

Remarque : on peut supprimer certaines valeurs en les sélectionnant et en faisant un clic droit et delete.
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= Nettoyer le cristal a l'aide de papier imbibé d'un peu d'eau distillée ou d'éthanol.

3.2. Acquisition du spectre IR de I’eau

< Faire l'acquisition du spectre du solvant seul, 1’eau.

& Traiter de la méme fagon le spectre obtenu, sauvegarder, puis imprimer.
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4. ELEMENTS DE REPONSE AUX
QUESTIONS

(Q Donner la définition de la résolution spectrale.

La résolution est l'aptitude d'un spectrométre a séparer les signaux caractéristiques de deux bandes voisines. Ainsi
une résolution de 2 cm™ signifie que deux bandes dont les centres sont séparés d'au moins 2 cm™ apparaitront
distinctes sur le spectre.

Q Qu'est-ce qu'une fonction d'Apodisation ?

Les spectres calculés peuvent faire apparaitre des "ailes" (lobes) a la base des bandes. Ces ailes constituent des
"artéfacts numériques". Pour les limiter, on peut employer une fonction de correction appelée fonction
d'apodisation, qui va avoir pour effet d'éliminer tout ou partie de ces lobes. Malheureusement, 1'utilisation de ce
type de fonction entraine une perte d'énergie non négligeable, surtout lorsque I'on travaille en réflexion, ce qui n'est
pas le cas dans cette manipulation.

Q Donner la définition du nombre d'onde.

, .. _ 1
Définition du nombre d'onde : vV =c = 3

Le nombre d'onde est donc homogéne a l'inverse d'une longueur d'onde et s'exprime dans le S.I en m™'. Les
spectroscopistes IR ont plutot I'habitude d'utiliser le cm™ (tous les spectrophotométres IR ont leur abscisse en
nombres d'onde exprimés en cm™)

Q Pourquoi mesure-t-on les absorbances a la longueur d'onde d'absorbance maximale de la
bande d'absorption considérée ?

A la longueur d'onde d'absorbance maximale, la sensibilité est meilleure. L'erreur est donc la plus faible pour ce
dosage.
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(Q  Un écart autour de la longueur d'onde d'absorbance maximale de la bande d'absorption
considérée a-t-il une incidence sur le dosage lorsqu'on travaille avec une gamme d'étalonnage ?

Elle ne se voit pas mais on perd en précision et en sensibilité pour la mesure.

Q Comment, a partir de la droite d'étalonnage, peut-on obtenir la concentration de la
vitamine C dans I’échantillon préparé a partir du comprimé ?

11 suffit d'utiliser la droite d'étalonnage de la vitamine C, et par lecture directe d'en déduire la concentration de
celle-ci.

On peut aussi utiliser directement I'équation de la droite d'étalonnage pour calculer la concentration en vitamine C
considérée.

E.T.S.L. 95, rue du Dessous des Berges 75013 PARIS Notice Technique SIRTF Tensor27 4.18/18



