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Qu’est ce que la spectroscopie?

* Interaction de la lumiere avec la matiere afin d’obtenir des informations
» La nature de la spectroscopie dépend de I'échantillon et du type de
lumiere(radiation)
 Differents modes de mesures existent:
o Absorption — Mesure la lumiere absorbée par I'échantillon
e Fluorescence & Emission - Mesure la lumiere émise par I'échantillon
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Spectroscopie moléculaire?

Les chimistes travaillent sur des molécules
Les molécules vibrent en permanence
La spectroscopie de vibration étudie les vibrations
moleculaires
* Quel est votre échantillon et que contient-il?
3 types principaux de spectroscopie de vibration

« Raman
* Infrarouge moyen
* Infrarouge proche




Les clées de la spectroscopie Infrarouge

» Absorbtion se produit a des frequences caractéristiques de la
vibration

 Les liaisons chimiques sont comparables a des ressorts
 La position d’'un pic d’absorbtion dans le spectre est
déterminée par
* La masse des atomes impliqués
« La force du“ressort”
» L’environnement local de la molécule

Fréquence de vibration = L [k
2p\ m
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| es Vibrations moléculaires fournissent de I'information
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Régions de la Spectroscopie Vibrationnelle

* Moyen-IR : Région Spectrale

e 4,000 - 400 cm 1 (nombre d'onde)

e 2,500 - 25,000 nm (longueur d'onde de la lumiere)
* Proche-IR : Région Spectrale

e 12,820 - 4,000 cm (nombre d'onde)

e 780 - 2,500 nm (longueur d'onde de la lumiere)
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Quelles sont les informations provenant du Proche IR ?

» La spectroscopie Moyen-IR utilise les vibrations fondamentales

» La spectroscopie Proche-IR utilise les bandes de Combinaison et
les Harmoniques

* Les Harmoniques et les bandes de Combinaison sont des bandes
Issues des vibrations fondamentales observées dans le Moyen-IR

O-H str. 3600 cm-1 O-H sciss. 1600 cm-1
\ N /
Combinaison: 5200 cm-?
/ \ Bande de combinaison de H20
—> <
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Nature des Harmoniques

 Elles apparaissent a 2 ou 3 fois la frequence de la vibration
fondamentale

* L'intensité de I'Absorption decroit avec le nombre
d'harmonique croissant

* Plus le nombre d'harmonique augmente, plus les
recouvrements de bandes s'intensifient




Approximation des Harmoniques




Liaisons actives en NIR

* H, et O, ne possedent pas de changement dipolaire, donc il n'y a pas
d'absorption PIR

 La plupart des molécules organiques ont des liaisons actives en NIR
» Agroalimentaire, bois, tabac
* Matériaux ayant des liaisons oxygene, hydrogene, carbone ou azote

* Les groupes R-H ont les harmoniques les plus intenses quand le degré
d'anharmonicité avec I'hydrogene est le plus élevé.

* Liaisons Oxygene-Hydrogene
* Eau 1940 nm, 1430 nm
 Alcools 2100 nm, 1600 nm
* Liaisons Carbone-Hydrogene
» Acides gras
* Liaisons Azote-Hydrogene
* Proteines, amines, etc
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Caractéristigues Proche-IR

Origine des bandes PIR:
harmoniques
bandes de combinaison.

« Consequences
e Signaux moins intenses
e Bandes plus larges

Saccharese
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Exemples de Spectres Proche-IR

« Chague empreinte est unique
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Conséguences pratiques

Proche du visible
Verre et quartz sont transparents au PIR.
» Utilisation de fibres optiques.
» Mesure a travers des flacons.
» Utilisation de cuves pour les liquides.

Signaux de faible intensité

Pas de dilution = Pas de préparation d’échantillon

» Analyse directe des solides pulvérulents,
» Analyse directe des liquides

Utilisation Réflexion diffuse sur solides

=) Information chimique et physique sur le produit
Pas de consommables
Non destructif
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Que peut-on analyser par Proche Infrarouge?

* Types d’échantillons
*Solides
*Gels
*Films
sLiquides
*Graines
sSuspensions
*Pates
*Sirops
*Poudres
«Comprimés

* Types d’analyses
eldentification
«Contrefacon
*QC et analyse quantitative
*Suivi de changement
*Suivi et controle de procéde
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Que veut-on mesurer avec un analyseur Proche
IR?

Quelgues guestions a se poser:

De quel niveau de sensibilité ai-je besoin? (concentrations)?
Quelle précision de mesure est nécessaire?

Quelle est la similitude entre les matéeriaux que je souhaite
discriminer?

Quel est mon niveau de connaissance sur mes échantillons?
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Considérations sur les performances

* Résolution

* Des méthodes NIR robustes avec un minimum d’étalons
» Exactitude

« Ecart entre la vraie valeur et la valeur mesurée
« Répétabilité

« Capacité a obtenir une réponse constante de mon analyseur lorsque

les conditions changent: temps, emplacement, instrument, opérateur

 Sensibilité

* Peut on mesurer ce qui est nécessaire, dans les tolérances requises
 Stabilité

« Avoir confiance dans les résultats entre deux tests de performance
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Choix d’une technologie

e Filtres - 1970s

* Dispersif - 1980s

* Diode Array / Acousto-Optic Tunable Filter - 1990s

* FT-NIR- 2000s

« MEMS-2005
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Spectrometre Proche IRTF

Miroir Fixe

Séparatrice
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Michelson Interféerometre-1

Interférometre

Séparatrice

Miroir mobile

Miroir fixe

BF = BM

PATH ZERO DIFFERENCE

Phase difféerence = 0

Détecteur
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Michelson Interféerometre-2

Interférometre

Séparatrice

Miroir mobile

Miroir fixe

BF = BM - 1/4l|

Phase difference = 1/2 ||

Détecteur
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Signal sur le Détecteur

Voltage

Différence de

rajet
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La construction d’un Interferogramme
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Echantillonnage de I'interférogramme
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Transformation de Fourier rapide
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Spectre de Transmission
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Avantages du Proche IR a Transformée de Fourier

Fiabilité et Repétabilité (Simplicité mécanique)
Vitesse (Toutes les longueurs d’onde sont mesurées
simultanément: avantage de Felgett)

Rapport signal sur bruit eleve (Pas de compromis
résolution/énergie . avantage de Jacquinot)

Exactitude et préecision (calibration interne par laser:
avantage de Connes)

—— Moins d’étalons pour les méthodes
Spécificité (haute résolution)
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Reésolution

* De l'information peut étre perdue a faible résolution
e La résolution est nécessaire pour distinguer des matériaux proches

» L'avantage d’'une meilleure résolution — des modeles plus simples avec
moins d’étalons peuvent étre construits

* Nicolet Antaris a une résolution de 2 cm

32 cmt?

2 cmit
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Résolution

Le coefficient de corrélation obtenue en validation croisee sur une
analyse gquantitative d’'un mélange de vitamines est amélioré lorsque
la résolution est augmentée pour un composant a faible
concentration(exemple de la pyridoxine)

Effets de la résolution sur
des spectres de m élanges
de vitamines
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Résolution
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Exactitude et précision en longueur d’'onde

« L'avantage FT: répétabilite et fiabilité d’'une methode
dues a une exactitude et precision en longueur d’'onde
guasi absolues

 Référence interne avec laser HeNe
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® Applications du proche IR
en agroalimentaire

The world leader in serving science




Comparaisons du FT-NIR avec les autres techniques pour la

gualification des produits

Fonction HPLC HP-TLC/TLC FT-NIR

Préparation échantillon Oul Oul NON
Temps d’analyse 10-30 minutes | 10-30 minutes 1 minute

Colt consommable par Moyen Eleve Aucun

analyse
Lieu d’analyse Laboratoire Laboratoire Quai de
réception ou
labo
Spécialisation de I'analyste Oul OuUl NON
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Analyse de graines

* Les etalonnages NIR ont été développés sur:

e Graines tendres

Protéine
Humidité

Graines dures

Proteine

Humidité

Falling Number ((Indice de chute de Hagberg)

Il est possible de travailler soit sur le grain tel quel soit sur la mouture.
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Qualification sur graines

« Comparaison rigoureuse de la signature spectrale de
I’échantillon avec un modele représentant la variabilité connue
et tolérée de I'’échantillon
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Discrimination sur Graines
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Discrimination sur Graines

[ ] Graines mires bleues A

S : . , Graines déshydratées
Graines mdres grises

38



Analyse grains durs et farines

_Parametres Gamme [ RMSEP
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0.56 3 _ vl
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Utilisation du Proche IR en farines de blé

Obijectifs

Analyse rapide a réception des farines pour controéler le respect du cahier
des charges par le meunier

élimination des livraisons hors norme avant chargement dans les silos
de | 'usine

Anticipation des modifications de recettes : adaptation aux variations de
composition et de nature des farines

réduction des dechets, des surpoids, des défauts qualité...

Connaissance des variabilités des farines dans | 'année et de leurs
impacts sur les différents parametres du procedé
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Construction de I'étalonnage

*Plus de 300 farines analysées en parallele sur Antaris et en analyse de
réeference (humidité, protéines ...)

Domaine de variabilité étendu : géographie, type de blés, utilisation,
années de récolte

sEchantillonnage optimisé en coupelles rotatives fermeées, analyse en
double

41



Echantillonnage

Couvercle assurant une pression
constante

farine

A
v

Fenétre en quartz inclinée pour
6.3cm limiter les phénomeénes de diffusion

Systeme de rotation assuré par | 'accessoire
Antaris (32 scan = env. 1 tour)

farine

4 cm
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Construction de I'étalonnage

Méthode PLS avec une correction MSC (multiplicative scattering
correction) nécessaire pour compenser les effets de tassement variables
et surtout les variations de granulométrie qui changent la longueur du trajet
optique.

Les precisions obtenues sur le set de validation pour les criteres comme
I'humidité et les protéines sont conformes aux attentes :
1.5 a 2X l'imprécision de la méthode de reférence

Pour les autres criteres plus difficile a quantifier par infrarouge
I'imprécision est de:
» 2 a 4X celle des méthodes de reférence mais permet de suivre les
tendances en usine sur ces criteres
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Correction et suivi de I'étalonnage

Chaque appareil installé en usine a été recalé par rapport a | 'instrument
maitre sur lequel I'étalonnage a été construit

utilisation d 'un jeu de x farines décrivant la variabilité de la calibration
(qualitative et quantitative)

Le recalage, dans la plupart des cas a consisté a ne modifier que le
biais, les appareils donnant des réponses décalées de facon constante.

Durant | 'année, des vérifications régulieres (infrarouge vs référence)
permettent de suivre les calibrations et de les corriger si necessaire

Chague année, un set de farines de la nouvelle récolte permet de
recaler la calibration sur chaque appareil
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Analyse de farine de graines dures(Semoule)

* Nicolet Antaris IS™ avec Sample Cup Spinner™

* Analyse:
Glutien 6.9 -16.5 %
Protéine 8.2-16.7%
Humidité 13.1 -16.0 %

Cendre 0.6 -0.96 %
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Analyse pates seches

* Nicolet Antaris IS™ avec Sample Cup Spinner™
e Analyse de 'humdité(10.10 — 14.28 %)
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Analyse de riz

* Nicolet Antaris IS™ avec Sample Cup Spinner™

* Analyse:
MG 0.1-1.0%
Protéine 5.0-9.4%

Humidité 9.6-151%
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Suivi en ligne de pétrissage de pates céréalieres

 Utilisation de fibres optiques
 Pétrin de type Mahot
» Farines boulangeres, patissieres et biscuitieres

Travaux de INRA Montpellier
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Montage
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Phase de petrissage de 20mn
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Suivi de la hauteur de pics sur une série de 58
spectres
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Analyse en composantes principales sur spectres
bruts

Variation ligne de base donc variation spéculaire, indication de
I'’état granulaire de la farine et de I'état de surface de & pat
qui varient en cours de peétrissage
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Phase de petrissage de 20mn(spectres dérives)
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Suivi de la hauteur de pics sur une série de 58
spectres en derivees
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Analyse en composantes principales sur spectres
derivés

Variation physico chimique de la pate
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Profils spectraux associes aux composantes
principales

Informations liées a la bande de combinaison de 'eau et protéines

Temps PIR de développement optimal : 11mn
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Analyse PLS
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Analyse de farine animale

« Nicolet Antaris IS™ avec Sample Cup Spinner™

« Analyse matieres grasses(10.25-13.27 %)

Analyse farine de poisson
MG 4.8-12.8%
Proteine 30.0-72.0%
Humidité 2.4-10.6 %
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Analyse de viandes

» Boeuf,veau,porc
» Poulet, dinde

e Salami

e Saumon fumé

e Thon

* Nicolet Antaris IS™ avec Sample Cup Spinner™

« Analyse:
MG

Protéine

Humidité
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Viande de boeuf

Collagene: 0-4 % erreur

MG: 2-15% erreur + 0.8

0.03
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Viande de boeuf

Protéine: 19-24% erreur = 0.8

Humidité: 64-75% erreur = 0.4
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Viande de boeuf homogenéisé

Cendre: 0.8-1.1% erreur + 0.06

e Broyage fin: 1 min
 Remplissage de la coupelle: 30 sec
» Analyse: 30 sec -1 min

« 5 parametres analysés simultanement en 3 min!
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Analyse de mayonnaise

» Nicolet Antaris™ IS et Sample Cup Spinner™

* Analyse:
MG 30-84%
Acidité 0.2-0.7 %
pH 3.4-4.0%
Sel 09-13%

Viscosité 3278 — 11850 mPa*s —

Important aussi
pour ketchup
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Analyse du lait

 Nicolet Antaris IS™ et Transflectance Kit™

* Analyse:
Protéine
Acides gras satures
Acides gras mono et polyinsaturés
MG
Humidité

1.1-5.0%
0.04-48%
01-21%
0.01-46%
84.5-92.2%
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Analyse lait en poudre

* Nicolet Antaris IS™ avec Sample Cup Spinner™

* Analyse MG(12 — 34 %) RMSECV 0,1
* Analyse humidité(2-5%) RMSECV 0,1
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Analyse de matieres grasses et matieres seches dans
fromages

 Les constituants du fromage sont a la base de son godt et de son prix
» Le produit peut étre solide ou liquide

* L'analyse des fromages n’est pas facile:

Utilise des produits toxiques

Imprécise

Nécessite des opérateurs bien formés
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Analyse de matieres grasses et matieres seches dans
fromages

* Analyse des fromages liquides par réflexion car I'’échantillon est trop
opague pour étre analysé en transmission

» Echantillons testés pendant agitation, aliquotes chauds de fromage
traité

* 8cm-1, 80 scans,1mn d’acquisition
« Chaque échantillon collecté 3 fois. Moyenne des 3 réeponses
« Echantillon positionné sur sphere d’intégration avec réflecteur

* Nettoyage a I'éthanol de la fenétre saphir
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Méthodes de réféerence

* Procedure Babcock pour les matieres grasses:
Méthode lourde

Utilise H2S04

Nécessite plusieurs échantillons

« Analyse matieres seches

Gravimétrie

Microondes

Méthodes imprecises
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Spectres
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Etalonnage MG

477 étalons variant entre 10 et 39% de MG
RMSEC 0,996 RMSECV 1,07 sur spectres bruts
RMSEC 0,602 RMSECV 0,779 en dérivées premieres
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Etalonnage Matieres seches

RMSEC 0,645 RMSECYV 0,775 en dérivées premieres
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Exemple: Laiterie del Montello

* Produit: Stracchino del nonno Nanni, Squaquerello
» Application: détermination de 'lhumidité, Protéine et MG dans fromage

* PROBLEME
» Temps d’analyse traditionnel = ~12h
 Faible reproductibilité
e Personnel qualifié

« SOLUTION
» Antaris NIR |l
 Temps d’analyse = 1 minute
» Personnel sans qualification
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Détermination humidité et MG

Configuration: Antaris Il avec Sphere et sample cup spinner

 Humidité; « MG:
e Gamme 55-60% e Gamme 26-33%
e Précision 0,1% e Précision 0,2%
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Utilisation du Proche IR pour I'analyse quantitative des acides
amines

Au cours du cycle de fabrication des acides amines des prélevements
sont effectues afin de titrer en acides amineés.

Cette mesure se fait directement en atelier de facon a réguler le
procedé de fabrication

Les techniques actuellement utilisées sont 'HPLC pour le tryptophane
et la colorimétrie pour la lysine

Le proche Infrarouge est envisagée en complément de ces techniques
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Intéréts pressentis de I'analyse Proche Infrarouge

* Réponse rapide(24h/24)
* Manipulation simplifiée
e Mesure faite en atelier par un opérateur
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Methode d’échantillonnage choisie

Les acides aminés doseés sont sous forme liquide ce qui implique
une mesure en transmission.

Deux possibilités:

a)

b)

Mesure en transflectance sur la sphere d’'intégration ou avec une
fibre optique
Mesure en transmission dans des tubes
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Methode d’échantillonnage choisie

Le choix se porte sur 'utilisation de tubes insérés dans le
compartiment echantillon.

L, Pilotage de I'analyse directement
Cette solution évite tout nettoyage

par boutons
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Etude portant sur la lysine

¢  Gamme de concentration allant de 12 a 21%
e Chaque étalon est mesuré 3 fois
* Plus de 500 spectres étalons au total

e Une correction de type MSC ou SNV est appliquée afin de s’affranchir
d’effets de dispersion liés a l'utilisation de tubes pouvant varier
legerement

79



Développement de la méthode

Superposition de spectres de concentrations ext

Un spectre type de la lysine montre qu’en raison diéepaisseur des tubes utilisés seule les zonesrent
10000 et 7250 ainsi qu'entre 6400 et 5400 sont exiphbles
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Développement de la méthode

* Choix de la zone spectrale a 'aide de I'outil « Pure component
spectra » qui génere un spectre synthétique corrélant les zones
spectrales avec les variations de concentration
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I |
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S ]
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Etalonnage
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Conclusions

Ergonomie des outils du logiciel pour assister au développement
de méthodes(Pure component spectra, Outliers,etc)

Optimisation de la méthode en permanence en fonction de
I’évolution de la matrice(échantillon de production) par

enrichissement de I'étalonnage

Manipulation simple

Résultat rapide

Appareil industriel

\

Utilisation en temps reel et
en atelier
pour piloter le procede
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Analyse huile d’olive:

Experience:

« Antaris Il: Transmission

* Temps d’analyse 1 minute

¢ Gamme 4000-10000 cm-1

» Régulation de la cellule a 35°C

e Tubes 8mm
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Parametres analyses

 Acidité )
* 65 etalons
» Péroxyde , . fox
* Quelques étalons ont artificiellement été
* Acide Linoleique créés pour améliorer la qualité, surtout
« Acido Oléique linéarité, de I'étalonnage (mélange
. K232 d’huile  huile d'olive — huile d’Arachide —
huile de Tournesol
« K266 . o
« Parametres spectrophotométriques
« K270

indiquant une qualité d’huile
o K274
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Etalonnage

Acidite - Peroxyde
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Etalonnage

Parametres K266-K274
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Etalonnage

Acide Oléigue — Acide Linoléique
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Analyse fruits

* Nicolet Antaris™ IS et Sample Cup Spinner™

« Analyse pommes:

Humidité (1.5 - 2.5 %) SEP 0,06
SO, (0 - 280 mg) SEP 11,24
» Analyse abricot
Acidité (12 - 31 %) SEP 1,5
Brix(12-22) SEP 0,7
* Analyse tomate
Acidité (5-10) SEP 0,5

Brix(3,6-4,8) SEP 0,2
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Q Transférer une méthode

The world leader in serving science




Quels facteurs affectent le transfert?

* Rapport signal sur bruit?
* Reésolution?

- REPRODUCTIBILITE!
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Que peut-on faire pour améeliorer le transfert?

10
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Que peut-on faire pour améeliorer le transfert?

Similitude des instruments

« Composants optiques
» Détecteurs
« Echantillonnage/accessoires/modules

* Methode de référence

* Choix de la meilleure technique d’échantillonnage
* Choix des backgrounds (références)

« Echantillons représentatifs

« Acquisition de données de qualite

« Deéveloppement d’'un modele robuste
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Développer un analyseur reproductible

L'approche Thermo au transfert de méthodes repose sur une
optique et des consommables préalignés et identiques d’'un
appareil a I'autre

o Composants testés a partir de tolérances strictes
» Tests sur étalons de référence certifiés
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Ameliorer le transfert : Concept optique robuste

. Plateforme industrielle et robuste
- Interférometre a alignement

dynamique

- Consommables préalignés et

remplacables par utilisateur

- Performances optimisées
- Evolutivité
- Validation intégree
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Ameéliorer le transfert : similitude des analyseurs

« Geéomeétrie des modules optiques la méme
sur tous les appareils

e Conception optique de pieces préalignees
* Le repositionnement d’accessoires induit
de la variabilité spectrale
La Solution:
* Des modules fixes
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Ameliorer le transfert : stabilité des analyseurs

Stabilité sur 3 ans d'un modele Antaris

mesureé sur les étalons de linéarité photométrique
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Une approche originale pour le transfert

* Développée par Sandia National Labs
* Distribuée par Thermo sur la ligne Antaris
 Utilise le méme étalonnage sur tous les appareils

« Au moment de la prédiction un jeu de « formes » modélise la spécificité
de chague mesure en termes de:
* Environnement
* Echantillonnage
* Proceédé de fabrication
. etc
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ACLS Corrige les Differences entre fibres sans altérer I'étalonnage initial

o
—
W
>
O
—
N
Chlorobenzene Heptane Toluene
RMSEC RMSEP RMSEC RMSEP RMSEC RMSEP
PLS 0.0568 2.64 0.0637 0.701 0.04 2.37

ACLS 0.0738 0.198 0.0568 0.11 0.0654 0.217
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Peux-t-on evaluer a priori I'aptitude au transfert?

« Est ce qu'une méthode modele est capable de prédire I'aptitude au
transfert?

» De plus est-elle capable d’evaluer?:
o |’effet du remplacement d’une piece?
* L’impact de la stabilité sur le long terme de I'instrument?
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Criteres pour une méethode d’evaluation et pour ses échantillons

d’étalonnage

* Facile a mettre en place
« Etalons stables ou faciles a préparer
« Evaluation des contributions instrumentales

« Commune et peu chere

Permettre I'évaluation “réelle” du transfert de méthodes
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ldées pour des méthodes standards

* Pour les solides:
« Polystyrene avec une variation du trajet optique
e Talc (bande étroite et faible)
e Oxides de terres rares
* Pour les liquides:
* Meélanges de solvants
* Un seul solvant avec variation du trajet optique (Toluene)
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Solides: Mesure du talc

2nd Derivative

7185 cm-1
Wavenumbers (cm-1)
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Transfert de méthode

Instrument

Primary

Vector ]

Vector 2
Vector 3
Vector 4
Vector 5

Corr. Coef.

0.995

0.99¢

0.996
0.995
0.996
0.996

Slope

1.015
1.00,
1.016
1.001
1.026
1.019

Intercept

-0.043
-0.05:
-0.034
-0.057
-0.049
-0.056
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Le transfert est possible

Utiliser de bons analyseurs

Utiliser de bonnes pratiques de développement de méthodes
Utiliser un jeu d’étalons approprie

Utiliser des technigues analytigues de laboratoire adaptées

« Des meélanges usuels peuvent €tre utilisés pour tester le transfert
de méthode.

« Le transfert doit étre évalué avec des solides et des liquides.
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Peut on transférer entre différents appareils?

Un cas plus difficile
Entre technologies différentes(dispersif vers TF)
Logiciels et programmes quantitatifs différents
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Un exemple de protocole

Poudre Agroalimentaire
4 composants, 307 étalons

Transférer les fichiers

Créer une nouvelle méthode avec les mémes parametres -
Appelée meéthode “de base”

Re evaluer les performances de la méthode

Ajouter des étalons d’inoculation si nécessaire — methode dite
de “transfert”

Comparer les performances
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Transfert des parametres de la méthode

Méthode d’origine

Méthode Type Partial Least Squares

Trajet optique Standard Normal Variate

Régions 9,090 cnt a 4,000 crt
Prétraitement First Derivative

Lissage Norris 4,4

Facteurs 12,12,11,9

Méthode de base aprés transfert

Partial Least Squares

Standard Normal Variate

8,800 cnta 4,100 cr?

First Derivative

Norris 5,4

12,12,11,9
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Etalonnage de la méthode de “Base”
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Inoculation

10 etalons d’inoculation sont mesurés sur le nouvel appareil Antaris.
(307 étalons)

Représentant toute la gamme de concentration.

Choisis au hasard

Permet la création d’'une méthode dite de Transfert

Seulement 10 étalons inoculation (3%)
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Prédictions a partir de la méthode d’origine, la méthode de
“base” et la méthode de “transfert”

Valeurs prédites pour le composant D a partir des 3 méthodes O Méthode Baseline
O Méthode dispersif

100 B Méthode Transfert

90 |

80

70

60 |

50

40

30 |

Relative Predicted Value for Moisture

20

10 -

25 Validation Standards
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Peut on maintenant prédire des inconnus sur le nouvel appareil ?
L’inoculation améliore-t-elle les résultats ?

* Inoculation est destinée a intégrer les différences entre appareils
* Ne nécessite souvent que 5-7 % standards

« 15 étalons de validation nouveaux sont mesurés sur Nicolet Antaris pour
tester la méthode

** A
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Comparaisons statistiques

Composant A Composant B Composant C Composarlt D
CC (Dispersif) 0.97 0.98 0.91 0.98
CC ( Méthode de base) 0.98 0.99 0.94 0.98
CC (Méthode de transfert) 0.98 0.99 0.93 0.98
RMSEC (Méthode de base) 0.903 0.305 0.198 0.315
RMSEC (Méthode de
transfert) 0.911 0.303 0.220 0.319
RMSEP (Dispersif) 0.98 0.525 0.716 0.532
RMSEP (Méthode de base) 1.15 0.351 0.636 0.481
RMSEP (Méthode de
transfert) 1.20 0.362 0.606 0.480
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Toutes les technigues sur un seul systeme

Analyseur

/ échantillons épais

Sphere intégration

~N

Transmission

Fibres optiques
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Transmission

* Liquides ou films
» Support double position

* Recoit tubes,
cuves,cuvettes de
différentes tailles

« Controle en Température

« Acquisition automatique du
background
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Réflexion

Module Sphere Intégration
» Pour réflexion diffuse
» 99% d'efficacité

« Miroir de référence interne
pour acquisition automatigue
du background.
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Echantillonnage global d'un échantillon hétérogene

Coupelles tournantes
* Interface au module de sphere
d'intégration
* Mesure par Reéflexion Diffuse
» Obtention de spectres d'echantillons
hétérogenes qui sont representatifs
d'un échantillon global
» Taille de particules variable
» Poudres grossieres
» Granulés solides
« Graines

 Evite d'acquérir multiples spectres
pour le méme echantillon
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Transmission pour solides

Module Transmission pour solides

Concu pour échantillons opaques

Capable de réaliser un spectre en
transmission et reflexion sans bouger
I'échantillon et simultanément

Plus d’information gu’avec une seule
technique

2 options disponibles
Analyse de grains, végétaux

Diffuse
Reéflexion
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Echantillonnage par fibres optiques

» Sonde Transmission ou Réflexion
* Liquides ou Solides

« Compatible avec différents types de
fibres ou de sondes

* Analyse déportée pour du At-line, near-
line, on-line

* |dentification de matieres premieres
* Analyse en ligne

119



Acquisition automatique du Background

» Références internes
 Miroir or interne pour reflexion
e Support 3 positions pour transmission
» Spectralon intégréee pour sonde

» Automatisation du background
» Supprime les erreurs opérateurs
« Matériaux de référence protéges donc durée de vie supérieure
 Facilité
* Automatisé
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Source

* Prealignée

» Facile a remplacer
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