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1 ASPECT TECt•UGUE 

Le proole .. le plus i.mport•nt •tait de re .. ttre en •tat le 
3300 6C de VARIAN. Cel.ui-ci n'ayant pas per.is de realiser 
une analyse correcte depuis sa •iae en sercice en 1986. 
Nous avons rel.eve les anomal.ies suivantes : 

- Les tubes cuivre d'alillentation en gaz (H2, N2, air) 
avaient ete .. 1 coupes et deux d'e"tre eux aux 3/4 obtur6s. 
Un des tubes e~ait depourvu de cone d'etanch6ite. 
L'install.ation compl•t• a ete refaite. 

- Nous avona retire tous l.es filtrea (pi•&•• 6 humidit6) 
pr6vus aur le &C, certain ... nt aaturea depuis 1986. 
Un filtre dessechant special a ete place en amont sur la 
ligne gaz vecteur pour le purifier. 

- Le CNRP ne disposant pas d'HELIUll, un d6tecteur 
CATHAROllETRE est inuti~e pour les applications de ce 
l.aboratoire. Dans ces conditions de travail, il ne pouvait 
tonctionner et paral.ysait le reste du progr .... automatique 
du &C. 
Ce detecteur a ete retir6. 

- La position du detecteur FID a ete 110difi6e pour per .. ttre 
une •eiileure accessibl.it• au 110ntage des capillaires. 

- Le deuxi• .. in1ecteur pr•vu pour les colonnes re.aplies, 
etait non standard et d•pourvu des raccords indispensables 
au •ontage. 
Il etait impossible d'avoir des r6sultats avec les colonnes 
rempliea inox 11e·. 
Une llOdif1cation a et• r•alis•e avec un insert en verre et 
un nouveau raccord a du 6tre bras•. 

- Sur l.'in)ecteur aplit/splitless, une tubulure termin•e par 
un •crou avec tuite permanent• tenait lieu de •balayage 
septu•·· Ce syste .. inutile en llOde split ne per .. ttait pas 
a un •chant111on d'huil• essentielle de se diviser sans 
diacri•ination entre les l•gera et lea lourds. Cette fuite 
per•anente a et• re•plac•e par une vanne de r•glage tin pour 
•ieux •a1triser la division. 

11 COllCLUSlOll: 

Toutea cea anomalies de conceptions et de 11e>ntage ayant •t• 
corr19•es, le ac 3aUO est actuelle .. nt en •tat de •arche. 
en ce qui concern• la chain• d'analyse en phase liquid• 
HPLC, ell• eat en etat de .. rche. Nous avons proc•d• au 
d•110nta9e, •cnange de colonnes, de t~bulures et •changes de 
certain• •1• .. nts douteux (tubulures et tritt•• d'aspiration 
non cont or.ea) • 
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I CONCLUSIOllS DU 17 AVRIL 1992 : 

Les chaines analytiques gaz et liquid• ~ont en bon etat de 
tonctionn ... nt. 

Les 11 stagiaires presents sont capabl•• de : 

- .. ttre en service le GC, etablir un progr .... d'analyse 
(debit, te111>erature, detection). 

- .. ttre en service l'integrateur, etablir un progra ... de 
calcul, definir les par..etres d'integration. 

- d'injecter une huile essentielle, d'en faire l'analyse 
qualitative. 

- d'exploiter lea resultats quantitatifs. 

- de changer de colonnes capillaires. 

- de •onter d'autres types de colonnes. 

- de demonter lea inserts pour leur nettoyage. 

- de de•onter le detecteur pour le nettoyage. 

- de contr6ler ia cons0111mation des different• gaz H2, N2, 
air. 

- de contr6ler l'ensellble analytique par des tests a 
intervalles reguliera en accor~ avec des normea etablies par 
eux •6 .. s et les responsables des laboratoires. 

- lea stagiaires aavent .. ttre en service la chain• HPLC. 

- opti•iser une analyse (te19Ps, r6solution cos01111ation des 
solvants ). 

- assurer l'analyae qualitative et quantitative avec 
l'integrateur. 

- •••urer la ••1ntenance au niveau po•pe,vanne et colonnes. 
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I RECO?as~TJ.UNS 

La qualite des resu.ltats et la duree de vie des ditterents 
eleaents des chaines chro•atographiques dependent surtout 
des cnoix concernant les colonnes et les solvants. 

ll i•porte done d'avoir un mini•u• d'eleaents et 
d'accessoires qui peraettent l'optiaisation des 
paraaetres et les contr61er reguliereaent par des tests 
appropries. 

HPLC : 

- FRITrE et TUBULURE de bonne qualite sur la ligne 
d'alimentation en phase mobile. 

- change•ent de tubulures entre po•pe et colonne. 

- mettre un t11tre entre ces deux points. 

- mettre une precolonne entre la vanne d'injection et la 
co.tonne. 

- ATTENTION a la qualite des solvants et de l'eau. 

- HEVOIR LE CHOIX de~ colonnes pour les divers applications. 

CHHOMAfOGRAPHIE ~~USE : 

- mettre des tiltres a H20 sur les autres gaz H2 et air. 

- se procurer des COFFRETS de solutions "TEST". 

- STANOAHOlSER LcS llETHODES, n'utiliser que des colonnes de 
type s1l1ce fondue OV1 30 • 0,2 Microns grett•e 0,32 • ou 
CBWX 30 m 0,2 •icrons grett•e 0,32 • pour toutes les huiles 
essenti.e.lles. 

- eteindre ie moins souvent possible les chro•atographes 
(sauf ies detecteurs). 

- stocKer les colonnes • l'abri de l'air (bouchon ou spetua 
usage). 
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I REllEHCIEllENTS 

Je ~iens • r ... rcier ies services adllinistrati~s de 

1.'UMIDI VIEM!llt: et du PNUO • NfTANWRIVO pour l.eur 

e~~icacite, monsieur DADOUN , monsieur ie directeur 

du CNRP ainsi que ~·ens..mie des responsabies et 

techniciens des l.aboratoires. 
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Annex 1 

L 

PROJET: tectmolo&ie et: Valorisation cles Hantes KediciMl es et 

ArQMticmes - DPJllAG/89/008 

Qjsipwtion du poste: 

Puree de la llission: 

Ingenieur specialise clans la maintenance 

d'i!quipements d'analyse: Chr011atograpbies en phase 

gazeuse, liquide sous pression de baute performance, 

(Chromatograpbie phase gazeuse 

liquide). 

Un mois 

cbromatograpbie 

Qate d'entree en fogction: 21/03/92 - 17/04/92 

Lieu d'affect&tiou: Antananarivo Madagascar 
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I BUT DE LA lllSSION : 

Former le personnel scientifique a l'entretien des 
equipe .. nts d'analyse instrumental• utilis•• pour le 
contr6!e de qualiYe de produits d'origine naturelle tels que 
les huiles essentie!les, aro.tes et .. dic ... nts 
phytoth6rapiquea. 

Attributions : L'ing6nieur sera charg6 d'aasurer des 
progra ... s de .. intenance d'6quipe .. nts d'analyse 
instrumentale et de former le personnel aux .. thodes 
correspondantes. Le personnel est affect• au Centre National 
de Recherches Pharmaceutiques d'Antananarivo. 
L'ing6nieur sera charg6 des tAches suivantes : 

1) Revision technique des 6quipements en activite au 
centre : Cnromatographe en phase gazeuse VARIAN 3300 avec 
int6grateur, cnromatographe iiquide naute performance 
2010 a detection uv. 

2) Elaboration de protocol•• de montage, d6montage, 
re•p!ace .. nt des diff6rents organes de ces 6quipe .. nts. 

3) Essais de fonctionn ... nt, tests de calibrage, 
choix des colonnes et des conditions exp6riaentales de 
fonctionne .. nY. ~xemples d'application sur divers substrats. 
Analyse qualitative et quantitative. Exemples. 

4) Assurer !a formation du personnel chercheur et 
technicien, par la r6alisation de conf6rences et •••inaires 
techniques sur lea .. thodea d'analyse chromatographiques et 
liquid• haute performance. Lea cadres d'entrepri••• locales 
seront associes * ces •6•inaires. 
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Formation et experiences reguises : Ingenieur ou tech~icien 
superieur ayan~ une experience reconnue en •ilieu industriel 
et/ou de recherche dans lea dOllain•• suivants : .. intenance 
d'appareils d'analys•• chr011ato9raphiques modern•• ,cPG, 
HPLC) ; techniques d'analyse quantitative et qualitative • 
Experience •inimum de cinq annees en analyse de produits 
natureis (huiles essentielles, ar69es, .. dic ... nts) et de 
.. intenance d'equipe .. nt• de laboratoire et de port6e 
industrieile. 

Connaissances linauistigues : Fran9ais exclusive .. nt. 

Renseian ... nts CO!!pl ... ntaires : Le Centre National de 
Recherches Pha,...ceutiques d'Antananarivo d•veloppe depuis 
plusieurs ann••• un progra... de Recherches-Developpement 
dans le domain• des substances naturelles. Il poss•de des 
equipe .. nts analytiques modernes fournis en 1986 : 

- Un chromatograph• en phase gazeuse VARIAN CiC 3300 avec 
detecteurs a ionisati~n de fl .... et theraique, 
progra ... tion de temperatu~e et int•grateur. Utilisation de 
colonnes capiliaires, verre, silic• fondue. Utilisation 
principal• dans i'analyse qualitative et quantitative 
d'huiles essentiell•• naturelle• et co...rciales. Le• 
plantes ar69atiques les plus utilis•es sont : cannelle, 
giro~le, basiiic, ylang ylang, poivre, curc1111a, noix de 
•uscade, citrons, pal .. rosa, ••• 

- Un cnro .. tographe HPLC VARIAN 2010 isochratique • 
detection UV et indice d• refraction. Utilisation de 
colonnes en phases inverse et no,...le. Cet appareil est 
principale .. nt utili•• pour l'analyse d'extraits v•g•taux et 
de •6dic ... nts. 

Les 6quipes piuridisciplinair•• qui travaillent • ce projet 
po•••d•nt d•ja une experience dans l'utilisation de ces 
6quipe .. nts. ll sera n•cesaire de porter une grand• 
attention • l'entretien des •quipements et d'organiser la 
•ission dans le but d'assurer une utilisation .. xillale des 
equipe .. nts et d'ensaigner 1outes l•• techniques n•cessaires 
aux do•ages des constituants pr•sents dans lea huiles 
essent1ell•• et dans 1•• extraits v•s•taux d'usage 
th6rapeutiqu•. 
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Annex 2 

I LISTE DES PERSCH•E& REICCNllREES : 

Monsieur Henri DADOUN C.T. PV HPUD/ONUDI 

Monsieur Robert PHILLIPSON ""'8>RIAllIHARISOA directeur du 
CNRP 

ainsi que : 

Monsieur Bernard Ansel.me RAVELONJATO che~ du d6parte .. nt 
chi•ie 

Monsieur Vincent Emile RASAllISON chercheur, responsable du 
laboratoire de contr6le 

Mada.. Lalasoanirina RANAIVOARISON chercheur 

Mada.. Claire RAllANANODRAISOA chercheur 

Monsieur Rigobert RAFIDISON ch•rcheur, responsable de 
J.'usine pilote 

Mada.. Juliette RALINORO technicienne de laboratoire 

Mada.. VaJ.entine 8r6goire RANIVOARIHAJA technicienne de 
laboratoire 

Mada.. Marie Claude RANIVAORl.,ATO technicienne de 
laboratoire 

Mada .. Hasina 6enj .. ina ANDRIANATOANDRO technicienne de 
laboratoire 

Monsieur Jean Bernard RAKOTONDRAZAFV technicien de 
laboratoire 

Monsieur Jean Batiste RAKOTONORAFARA technicien de 
laboratoire 

• 
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22 -rs 1992 Arrivee a Antananarivo. 

23 ••r• 1992 : llatin : Visite au PNUD, questions 
adllinistratives. 

Annex 3 

Aprea •idi : Visi~e au CNRP, presentation au 
directeur du CNRP, au personnel des laboratoires, 
preparation d'un pro9ra ... d'intervention. 

24 ••rs 1992 
25 •ar' 1992 : Evaluation des proble .. s poses par l'ense•ble 
de l'appareillage du laboratoire. 

26 •ars 1992 
27 •ars 1992 
30 ••rs 1992 : 3 .. tinees de cours theoriques sur les 
•ethodes chr09atographiques, les apres •idis etant reserves 
au de•ontage et au contr6le des sous-ense•bles d'appareils. 

31 •ars 1992 
1 avr i.1 1992 
2 avri.1 1992 
3 avril 1992 : De110ntage, change .. nt de pieces, reparation, 
reprogra .. ation du chrot1ato9raphe en phase gazeuse. 

6 avri.1 992 
7 avri.1 199~ 
8 avri.1 1992 : 3 •atinees de cours theoriques sur les 
methodes chro•atographiques, lea apr•• •idis etant destines 
a la •i•e en service du ac, essais et contr6les des colonnes 
capillaires. 

9 avril 1992 
10 avril 1992 : Les stagiaires assurent eux .... s la •i•e en 
service du GC et savent progra ... r.Parallele .. nt la cha1ne 
HPLC a ete de•ont•e, nettoyee, re•i•e en service avec 
correction des ano-lies de •ontage. 

13 avril 1992 
14 avril 1992 
15 avr11 1992 : Les sta91a1res assurent !'aspect qualitatif 
et quant1tatit sur !'analyse d'huiles essentielles pour GC. 
De m••• pour la mise au point du contr6le quantitatif en 
HPLC. 

16 avril 1992 : Conclusion et table ronde sur les 
accessoires et p1•ces de rechange indispensables. 

17 avril 1992 : v1s1te au PNUD, ad•1n1strat1on. 
Depart d'Antananar1vo. 
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1 DOC~T~ RBIIS 

• Cours polycopie de chr<>1aatographie en phase gazeuse. 

• Cours polycopie de chromatographie gaz colonnes 
capi.1..i.aires 

• Cours polycopie de chro•atographie liquide. 

• Manuel pratique d·utilisation des colonnes en phase 
gazeuse, des tests de contr6le. 

• Photocopies, catalogues, etc. 

Annex 4 

• 
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Backstopping Officer's Technical eo..ents 
based on the work of Kr. C. Loeuillet 

DP/MAG/89/008/11-03 

Annex 5 

The report contains the work ~arried out by the expert in improving the 

performance of the analytical instruments. He has also done service 

maintenance of the equipment and some repairs. The counterpart staff have 

been trained both in the theoretical and practical aspects of instrument cse 

and performance. The institute should now be able to use and maintain the 

instruments laboratory properly. The expert has conducted three courses, the 

notes of which and other relevant published material have been given to the 

participants. 


