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Master  I / PPA
Module : Analyse des résidus de pesticides

TP n°  4 : Analyse des résidus de pesticides par CPG-SM
La chromatographie en phase gazeuse (CPG) est, une technique qui permet de séparer des molécules d'un mélange éventuellement très complexe et de nature très diverses à des fins analytiques qualitative et /ou quantitative. Elle s'applique principalement aux composés gazeux ou susceptibles d'être vaporisés par chauffage sans décomposition  
Le mélange à analyser est injecté puis vaporisé à l'entrée d'une colonne, qui renferme une substance active solide ou liquide appelée phase stationnaire, puis il sera transporté à travers celle-ci à l'aide d'un gaz porteur.
Le travail comprend deux étapes :
·  Technique d’extraction des résidus de pesticides par la méthode traditionnelle  et analyse d’un produit agricole (tomate)
· Technique d’extraction des résidus de pesticides au soxhlet et analyse d’un échantillon de sol à l’aide de solvants organiques 
Analyse qualitative et quantitative des pesticides par CPG-SM

1. Appareillage 
Les appareils de chromatographie gazeuse  sont principalement composés:
· d'un four qui permet une programmation de température ajustable de 20 °C  à 450 °C 
· d'un système d'injection, qui va permettre d'introduire l'échantillon à analyser 
· d'une colonne (capillaire ou remplie), sur laquelle les différentes molécules de l'échantillon injecté vont se séparer suivant leurs affinités avec la phase stationnaire; 
· d'un système de détection, qui va permettre de mesurer le signal émis par les différentes molécules et de pouvoir les identifier. 
Le chromatographes en phase gazeuse dont nous disposons  est couplé au spectromètre de masse : Shimadzu CPG-SM  QP 2010.
Le CPG  comprends :
· L’injecteur 
· La colonne capillaire utilisée  de type SE 30 présente les caractéristiques suivantes : 
· Phase stationnaire  à 5% phénylméthylsiloxane 
· Longueur de la colonne : 25 m 
· Diamètre interne            : 0,25 mm
· Epaisseur du film           : 0,25 µm 

·    Autres : le  gaz vecteur étant l’Hélium ; micro seringues …

Toute substance émergeant de l’extrémité d’une colonne de chromatographie est à priori analysable par une méthode de spectrométrie de masse. Le Spectromètre de Masse  permet l’identification et la quantification des composés analysés. La CPG est une technique qui est appliquée  dans divers domaines de recherche : Pharmaceutique (barbituriques…), industriel (hydrocarbures ..),  écologiques (POPS)  biochimique (acides gras…), toxicologiques ….

Nous appliquerons cette performante technique à l’analyse multirésiduaire des résidus de pesticides (RPs) dans l’eau en procédant à un contrôle de l’eau de robinet.


2.  Protocole expérimentale d’extraction des pesticides d’un échantillon de sol 

 TECHNIQUE D’EXTRACTION DES PESTICIDES DU SOL AU SOXHLET :
· Introduire  200 ml de solvant  dans le ballon
· Introduire l’échantillon de sol ( 20 g) dans la cartouche
· Mettre le dispositif expérimental en marche et observez les cycles d’extraction répétitifs durant un minimum de trois heures.
· Procédez à une purification sur florisil suivie d’une évaporation à sec à l’évaporateur rotatif à 40 ° C.
· Reprendre le résidu sec avec 2 ml d’hexane PUR
· Injection de l’extrait final en CPG-SM
· 

3.  Protocole expérimentale d’extraction des pesticides d’un échantillon de tomate 

  TECHNIQUE D’EXTRACTION DES PESTICIDES DE LA TOMATE : 


 (
50g de l’homogénat+80ml acétate d’éthyle+50g NaHSO
4
Agitation et décantation
, filtration
+ 50 ml d’acét
 
d’éthyle
Agitation 
3 mm
,
 décantation
, filtration
Mélange des deux filtrats
 
Concentration à l’évaporateur rotatif à 
40°C
 
Résidu sec + 5ml d’hexane-acétone v/v (70 :
 30)
Purification sur florisil
 concentration de l’éluât à 
Reprendre le résidu sec avec 1 ml d’hexane- acétone V/V 70 :30
Injection de 1 µl de l’extrait au CPG-SM
Broyage de 1Kg de tomate
)
 (
Résidu sec + 5ml d’hexane-acétone v/v (70 : 30)
)
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