Année universitaire 2002/2003

3eéme Année

option Pharmacie Industrielle |

ANALYSE PHYSICOCHIMIOUE

Epreuve sans documents

Notée sur : 10 POINTS Durée : 0h30

Question 1

La séparation chromatographique des énantioméres: les différentes approches
analytiques. '
(2 points)

Question 2

Principe et exemples d’applications de I'analyse calorimétrique d[fferentlelle (appelée
encore analyse enthalpique différentielle)

N.B.: On n’envisagera pas les éventuelles applications a la determmat:on de la
« pureté thermique ».

(4 points)
Question 3
Résumer en 5 lignes maximum le principe des « titrages coulométriques ». .
(2 points)

Question 4

Indiquez la signification de chacun des termes présents dans les notations de
Siegbahn (Feyy, Jet IUPAC (Fe K -L1,) utilisées en analyse par fluorescences X.

(1,5 points)
Question 5

Comment appelle-t-on le signal enregistré par le détecteur d’'un spectrométre infra-
rouge a transformée de Fourrier ?
(0,.5 point)



Session de septembre 2003
3°™ année
Unité de valeur « Recherche et développement du médicament »

ANALYSE PHYSICO-CHIMIQUE
(Epreuve sans document)

Question 1 : (0,5 point)

Quelle est 'unité officielle de I'activité d’'un radio-nucléide ?

Question 2 : (1,5 points)

Décrivez le principe de fonctionnement d’'un spectrometre de masse a temps de vol.

Question 3 : (2 points)

Le principe général de la RMN du proton (10 lignes maximum).

Question 4 : (6 points)

Principe et mise en ceuvre de la détermination de I'humidité d’un produit par la
méthode de Karl Fischer.



Examen de juin 2005 Unité de valeur optionnelle
« Recherche et Développement du Médicament »
Analyse Physicochimique
Epreuve sans documents
Durée : 0h 30min

. Qu’est-ce qu’un interférogramme en. spectrométrie infra-rouge a transformée de

Fourier ? 3 points

. Décrivez le principe de fonctionnement d'une électrode potentiométrique sélective a

membrane biocatalytique (uréase par exemple). - 4 points

. Décrivez le principe de fonctionnement d’un spectromeétre de masse a secteur

magnétique. 3 points

. Décrivez le principe de fonctionnement d’un spectrométre de masse a temps de vol.

3 points

. Donnez le principe de fonctionnement (avec un schéma a I’appui) d’une source

d’ionisation de spectrométrie de masse par impact électronique. 4 points

. Indiquez de quelle fagon un cristal peut servir de monochromateur des rayons X

3 points
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Examen de septembre 2005 Unité de valeur optionnelle
« Recherche et Développement du Médicament »
Analyse Physicochimique
Epreuve sans documents
Durée : 0h 30min

3 points
1) Indiquez la loi de Bragg en précisant la signification de chacun de ses termes.

3 points
2) Quelle grandeur physique est représentée sur ’axe des abscisses (axe des x) dans un
spectre de diffraction des rayons X ?

4 points
3) A l'aide de la notation de Siegbahn et ITUPAC, décrivez la transition la plus probable d'un
électron du Brome, de l'orbitale M vers l'orbitale K.

4 points
4) Quels rayonnements détecte-t-on pour identifier les éléments présents dans un échantillon
analysé par activation neutronique ?

6 points
5) Electrode a fluorures. Principes et applications.



Examen de juin 2006
année pharmacie option Industrie
Masters : "Analyse physicochimique et controle de qualité des médicaments et des aliments”,
"Sciences analytiques”, "Chimie biologie" et "Sciences du végétal”
Epreuve de connaissance APC1
Durée 30 minutes, sans document

3éme

Question 1:  Citer les principaux avantages que présente un spectrométre infra-rouge a
transformée de Fourier par rapport 4 un spectrométre infra-rouge & dispersion ? 2 Points

Question 2:  Expliquer brievement (2 I’aide d'un schéma) le fonctionnement d’une source a
ionisation chimique dans un spectrométre de masse. 2 Points

Question 3: Décrivez le principe de fonctionnement d’une source d'ionisation MALDI
2 Points

uestion 4: Décrivez le principe de fonctionnement d’un spectrometre de masse a secteur
magnétique. 2 Points

uestion 5:  Décrivez le principe de fonctionnement d’un s ectromeétre de masse a temps de
p P D P
vol. 2 Points -

Question 6: Qu’appelle-t-on en Résonance Magnétique Nucléaire (RMN) un « déplacement -
chimique » (ou chemical shift) ?

Quelle est son incidence sur la lecture du signal ? .

Quelles sont les conséquences sur le plan analytique ? ’ 5 Points

Question 7:  Pourquoi peut-on observer en RMN un signal dit « multiple » ? 5 Points



Examen de juin 2006
année pharmacie option Industrie ;
Masters : "Analyse physicochimique et contrdle de qualité des médicaments et des aliments”,
"Sciences analytiques”, "Chimie biologie" et "Sciences du végétal”
Epreuve de réflexion APC1
Durée 60 minutes, avec documents

3éme

Le méme composé chimique a été- analysé avec différentes techniques spectrales :
Spectrométrie de masse a impact électronique (70 électron Volts) (représentations graphique
et tabulaire) ‘

Spectrométrie de RMN du proton a 60 MHz :

Spectrométrie d’absorption infrarouge a transformée de Fourier

Une analyse élémentaire fait apparaitre 47% (m/m) de C
27% (m/m) de O
16% (m/m) de Si

Interprétez les trois spectres et déterminez la formule développée du composé analysé
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Examen de juin 2007
Analyse Physicochimique 1
- 3% année pharmacie + Master M1s2
Epreuve sans documents
‘Durée : Oh 30min

Comment s’appelle le signal enregistré par le détecteur d’un spectrométre mfra -rouge a

transformée de Founer oy # : 3 ; (4 pomts)
Décﬁvez le fonctionn'ement' d’ﬁn‘ interférométre de Michelson (4 pomts)
Quelle est la part1cu1ante des elements chimiques qui peuvent étre detectes par RMN ?
(4 pomts)
Quels sont les avantages d’une tréppe d’ion par rapport a4 un filtre . de masse
quadrupolaire? (4 Points)
Qu’est ce que la spectrométrie de masse tandem ? (4 Points)



- Examen de juin 2007 :
TR ~—~—-A~nalyse Physicochimique | e e
% 3eme année pharmacie + Master M1s2 . :
Epreuve avec documents
Durée:1h

En vous a1dant des spectres ci- dessous déterminez la formule developpee (dessmez -en la
structure) de la molécule dont il s’agit. Indiquez sous-forme de tableaux les detalls de. votre
interprétation’ des spectres
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Examen de juin 2008
Troisiéme année des études de Pharmacie, filiére Industrie et Recherche
Spécialités de Masters « Analyse physicochimique et Contrdle Qualité des Médicaments
et des Aliments, « Sciences Analytiques » et « Sciences du végétal »
Epreuve de connaissance APC1
SANS DOCUMENTS
Durée : 30 minutes

- Dessinez un schéma annoté d’un interféromeétre de Michelson
- Citez trois types de spectrométres de masse
- Qu’est ce que la spectrométrie de masse en tandem ?



Examen de juin 2008
Troisiéme année des études de Pharmacie, filiére Industrie et Recherche
Spécialités de Masters « Analyse physicochimique et Contrdle Qualité des Médicaments
et des Aliments, « Sciences Analytiques » et « Sciences du végétal »
Epreuve de réflexion APC1
AVEC DOCUMENTS
Durée : 60 minutes

Le méme composé chimique a été analysé selon cing méthodes spectrales :

La spectrométrie de masse & impact électronique (70 eV, représentations tabulaire et
graphique)

La spectrométrie de RMN du proton et du carbone

La spectrométrie d’absorption infrarouge a transformée de Fourier

La spectrométrie d’absorption UV-visible

Déterminez la formule développée (dessinez-en la structure) du composé chimique dont il
s’agit. Indiquez sous forme de tableaux les détails de votre interprétation des spectres.
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Durée : 1 h00

i

* année Filiére industrie-recherche + Masters

ANALYSE PHYSICO-CHIMIQUE 1
Epreuve de réflexion

Document

Session de Mai 2009

s autorisés : Cours et TD  Notée sur : 20 points

Déterminer la structure développée du principe actif de formule brute C;3H;30, dont les spectres
de masse, de RMN du proton et du carbone et d’IR vous sont présentés ci dessous. ’
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Session de Mai 2009
3™ année Filiére industrie-recherche + Masters

ANALYSE PHYSICO-CHIMIQUE 1
Epreuve de connaissance

Durée : 30 mn Notée sur : 20 points

1) Que signifie I’acronyme MALDI-TOF (4 points)
2) Décrivez le fonctionnement d’un interférométre de Michelson (4 points)
3) Quels est la particularité des éléments qui peuvent étre détectés par RMN ? (4 points)
4) Qu’est ce qu’une trappe d’ions ? (4 Points)

5) Qu’est ce que la spectrométrie de masse tandem ? (4 Points)
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Année universitaire 2009-2010
UE : Analyse Structurale Spectrométrique
Epreuve de réflexion, documents autorisés : cours et ED

Pharmacie troisiéme année filiere Industrie-Recherche, Masters « Analyse du
Médicament et des Aliments », « Sciences Analytiques » et « Valorisation des

Ressources Végétales »

Déterminer la structure développée du composé de masse molaire 142 dont les spectres IR, de

masse (impact électronique), de RMN du carbone et du proton vous sont présentés ci dessous.
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