La Spectrométrie de Masse: Aspects théoriques et pratiques.

“Utilisation et optimisation des couplages GC-MS, LC-MS et LC-MS/MS

pour le dosage des médicaments en milieu biologique”
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Lundi 
9h30
Accueil des participants





 

10h00
Présentation de la Société ATLANBIO


 


Présentation générale du séminaire



 


Introduction à la spectrométrie de masse

 


Déjeuner


L’ionisation des molécules organiques :



 

· les liaisons inter atomiques

· les interactions ions / molécules

· les sources d’ions “classiques”

· Electron Impact (EI)

· Negative Ion Chemical Ionization (NICI)

· Positive Ion Chemical Ionization (PICI)

· les sources spéciales

· FAB 

· MALDI

· PD 252Cf

· dysfonctionnements des sources d’ions

18h00
Fin de la journée

Visite du Laboratoire : à la demande des participants
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Mardi 
8h45
Accueil des participants 


Le filtre de masse quadripolaire : 

· définition  

· géométrie du filtre de masse quadripolaire
· alimentation électrique du quadripôle

· équations de MATHIEU (diagrammes de stabilité et trajectoires des ions)

· droite de fonctionnement

· différents modes de fonctionnement

· réglage et optimisation 

· dysfonctionnements du filtre quadripolaire

Déjeuner

Les autres filtres de masse : 

· filtre de masse dérivé du quadripôle : trappe ionique 

· filtres de masse basés sur la vitesse des ions : 

· secteur magnétique à simple focale

· systèmes hybrides

· temps de vol (TOF)

· “Reflectron”

· filtres de masse basés sur la fréquence de mouvement des ions :

· “Omégatron”

· Fourier Transform Cyclotronic Ion Resonance Mass Spectrometer (FTICR/MS)

· Orbitrap™

Les détecteurs en spectrométrie de masse : 

· principes de fonctionnement

· surfaces actives

· multiplicateurs à émission secondaire

· les différents types de détecteurs

· multiplicateurs d’électrons

· channeltron

· détecteur à plaques multiples 

· différents modes de fonctionnement

· dysfonctionnement des détecteurs


17h30
Fin de la journée
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Mercredi 
8h45
Accueil des participants 

Les techniques MS/MS :

· généralités

· définition de la MS/MS

· principes de fonctionnement

· différents modes d’utilisation de la MS/MS

· différents types de collision

· principales réactions observées en MS/MS

· modes d’utilisation de la MS/MS avec des systèmes à triple quadripôles

· Full Scan Spectrum Q ou Q3

· Product Ion Experiment

· Precursor Ion Experiment

· Neutral Loss Experiment

· Multiple Reaction Monitoring

· applications qualitatives et quantitatives

· avantages et inconvénients de la MS/MS

Déjeuner

Les techniques du vide appliquées à la spectrométrie de masse :

· généralités

· les systèmes de pompage

· les systèmes de mesure du vide

· les jets moléculaires (molecular beam)

Les isotopes :

· généralités

· composition élémentaire

· définition

· défaut de masse

· composés isobariques

· distributions isotopiques

· les distributions isotopiques en mode MS/MS
17h30
Fin de la journée
20h00
Dîner de stage
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Jeudi 
8h45
Accueil des participants
Les techniques de couplage de la chromatographie liquide avec la spectrométrie de masse

· Principes généraux

· Incompatibilité entre LC et MS

· Rôle de l’interface LC/MS

· Différents types de nébulisation

· Diagramme de changement d’état

· Les différentes interfaces LC/MS

Déjeuner

Les techniques de couplage à pression atmosphérique

· Influence des conditions chromatographiques

· Influence du pH

· La technique Electrospray (ESI) et dérivées :
· Conditions initiales (solvants, tampons, paire d’ions, gradient…)

· Différents types d’ions

· Nature des produits à analyser, solvants et tampons

· Théorie de la formation des ions en phase gazeuse

· Dynamique des gaz

· Transfert ions et Focalisation des ions

· Dissociation par collision induite (Up-front CID)

· Nouveautés dans les guides d’ions

· Phénomènes de «cross-talk»

· Différents types d’instrumentation

· Analyse des composés multichargés

· La technique APCI (Atmospheric Pressure Chemical Ionization) 

· Éléments constitutifs de la sonde chauffée

· Mécanismes de formation des ions

· Principe de la décharge Corona

· Réactions en phase gazeuse (modes positif et négatif)

· Ions réactifs en LC phase inverse et phase normale

· Choix de solvants

· Nouveautés en APCI (Leidenfrost effect)

· La technique APPI (Atmospheric Pressure Photo Ionization)

· Eléments constitutifs de la sonde chauffée

· Principe de la photoionisation

· APPI avec ou sans dopant

· Formation du radical cation et transfert de charge

· Choix des dopants

17h30
Fin de la journée
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Vendredi 
8h45
Accueil des participants
Les techniques de couplage à pression atmosphérique (suite)

· Facteurs qui influencent la mesure quantitative en API/MS

· Rappels généraux

· Effet global et effets différentiels

· Facteurs qui influencent la mesure quantitative en mode ESI 

· Mécanismes (ou d’augmentation) de suppression d’ions 

· Effets électrochimiques

· Production des ions en phase gazeuse

· Effets matrices

· Phénomènes de charge

· Conditions analytiques (pH, tension de surface)

· Facteurs qui influencent la mesure quantitative en mode APCI/APPI 

· Importances des solvants

· Quand et comment tester les effets matrices?

· Evaluation qualitative 

· Evaluation quantitative

Quelques nouveautés technologiques

· FAIMS
· Ultrafast Chromatography (UHPLC)
· Micro Chips
· Nanotechnologies
· LDTD

Le traitement des signaux : 

· généralités

· conditions initiales

· traitement du signal

· lissage des signaux

· parameters d’intégration

· rapports d’analyse

Déjeuner 

Discussion, synthèse et évaluation du stage

15h30
Clôture du stage






Convention de formation ATLANBIO
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