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Le Laboratoire de Génie Chimique

Unité Mixte de Recherche 5503

Université

Directeur: Pascal FLOQUET )’ cde Toulouse

Directeurs adjoints: Christine FRANCES, Pierre GROS

A

Environ 300 personnes : [ \

4 TOULOUSE

. \*O I_) _J UNIVERSITE REFUBLIQUE
~ 100 chercheurs (18) et enseignants-chercheurs (89) M °P% ©pustiigy e INP
~ 50 ingénieurs, techniciens et administratifs

~ 150 doctorants, post-docs, visiteurs, stagiaires
4 sites, 7 000 m? de surfaces équipées

~130 publications/an , 7-10 brevets/an
~ 30 théses soutenues/an
Ressources financiéres: 3,5 M€/an

“LGC



Le Laboratoire de Génie Chimique

Un vaste champ de recherches ..., organisé en 6 départements scientifiques

Geénie des Interfaces et des
Milieux Divisés (GIMD)

Ingénierie des Ingénierie des Procedés
o systemes Polyphasiques Innovants (IRPI)
Emulsions Interface des Milieux divisés Ordonnancement .
Membranes Electrochimie
i Optimisati
| Capteurs Réaction chimique M':l,:lltl::l?j;:;f
Sels fondus Systémes microbiens Intensification
\\ Electrosynthese Conception - -
Q. Activation inneahon Science et Technologie des
Oxydation Yo l= ifié
R s o Modéiisation \Procedes Intensifiés (STPI)
Technologies innovantes simulation _—
Biofilms - . . .
Dépollution Sécurité Procédés et Systémes

Fermentation Appareils

Industriels (PSI)

Supercritique
multifonctionnel Agitation

Microsystémes Séparateur



Le Laboratoire de Génie Chimique

Axes transversaux centrés sur des défis sociétaux

Eau et
Environnement

Transition
énergétique

Ingénierie pour
la Santé

Matériaux et
recyclage

Bioraffinerie
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Le Laboratoire de Génie Chimique

8 Services ou Plateformes d’Appui a la Recherche

Service Administratif et
L Financier*#

Service Technique*

« Accueil — logistique bureaux — entretien des |laboratoires
* Gestion administrative des projets - Budget
* Recrutements

* Bureau d’Etude
« Atelier de fabrication mécanique
* Montage et Instrumentation de prototypes

Cellule Mesure et
Analyse’

A J
Conception et _
Réalisation : gor;_cept't?n _
d’Instrumentation Sl eTan g
: o * Montage de prototypes
% Scientifique*
Ser,ViC,e Analyse et * Caractérisation physico chimique - Granulométrie
Procédes™ (ISO 9001- » Microscopies
201 5) « Développements méthodologiques
- )

» Caractéerisation physico chimigue - Granulométrie
» Microscopie
« Développements méthodologiques

' Calcul I

Optique I

LC-MS I




Le Laboratoire de Génie Chimique

Champs de recherche et d’application industrielle

® Chemical engineering m Environnemental

B Chemistry science

m Engineering W Physics

Material science m Computer science

m Biological science ® Pharmaceutics

and microbioloy m Energy

Champs de recherche d’apres 'analyse des »
publications du LGC par Scopus au 01/07/2013.

Eaux et effluents |ndustrie chimique
santé  Energie Matériaux

BIOtEChnC)lOg'e Pétrochimique
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Service Analytique du LGC

Service Analytique du LGC

LABORATOIRE DE GENIE CHIMIQUE
UMR 5503 CNRS / INP / UPS S il i oo O

] LABORATOIRE

‘E’E!’f"—ff.;.if Rt s et YRR Pt CoURc) P G R G . d, N | h h
» 1 service d'appui a la recherche
= AU M . . . N\
e 2 sites toulousains : Rangueil et Labege
Pdle Gestion Pole Budget : ‘Services Généraux —L ogist tique .
‘Gestion non
» 2 Plateformes analytiques
= 0 o
g ;S“ncxnd;ur::ng“ﬂ(mns\m siti‘::i:\:nguei!‘m”n(ws‘ = g
EL wer Service Technique e ﬁ
= ey Site de Labége - Resp. P. Destrac IGRHC (INP) * o i o
i B S reter | 2 p
[ = el | © M-A SAP
© = ( :
E iy © Cellule Mesures ct Analyses Service Analyse et Procédés
=
= =
= 5
a. sTP1 = = o =
LU S Analytique — Resp JF. Blanco _IGRHC (INP) * s g
= S e S a
- =
, O 12 personnels
::sut;:i i Diffusion Rayons X (SAXS)

500 m?* de laboratoire

=~ 2 /50 k€ HT de matériels analytiques
55 équipements physico-chimiques

=~ 100 k€ HT/an

O O O O




Cellule Mesures et Analyses — CMA — Site LGC UT3 - Rangueil

La Cellule Mesures et Analyses (CMA) est un service interne au LGC, permettant le (9]
regroupement sur le site de I’Université Toulouse IlI-Paul Sabatier, d’équipements
analytiques a caractere collectif en appui aux équipes de recherche. RIS <t AndNESEE

: Appareils inter-laboratoires :
Appareils CMA : ! o
*Tensiometre 3S — LGC/CIRIMAT
*2 COT Analyseur de carbone - : . S
: sGoniomeétre — LGC/CIRIMAT
*Turbiscan — LGC/CIRIMAT

*Nanosizer ZS90 — LGC/Fermat
*Cytometre a flux — LGC/Fermat

*TNM Azote Analyseur d’azote
*Rugosimetre 3D

*Rhéometre

*Chromatographie lonique HPIC (anions et/ou cations)
*CPG double voie (inj SSL/dét. FID + inj. On Column/ det. NPD)
*3 HPLC : détecteur UV, détecteur DAD, détecteur UV + Rl

*1 Spectrophotomeétre UV- visible (option logiciel multi-composants et
régulateur thermique agité)

*|ICP — OES (analyse des éléments)
*MEB + EDX

*Analyseur Carbone-Soufre ...

“LGC




Cellule Mesures et Analyses — CMA — Site LGC UT3 -Rangueil

Quelqgues chiffres ;

« Surface analytique : 105 m?
e Parc: //5 k€ HT

» 22 équipements physico-chimiques

‘ * 45 k€ / an 5
‘ Equipe pluridisciplinaire constituée de 5
personnels (ITRF UT3 + ITA CNRS) :
UNE EQUIPE Vincent Bouvier, Christelle Chiron, Sandrine

Desclaux, Brigitte Dustou, Laure Latapie.

“LGC -



Service Analyse et Procédés - SAP — Site LGC Toulouse-Labege

\g‘,o 9u0’

SAP (@)) UNE PLATEFORME MUTUALISEE AU SEIN DU LGC AVEC UNE OUVERTURE AUX
= SECTEURS ACADEMIQUES ET INDUSTRIELS

Service Analyse et Procédés

DES MISSIONS :

» Proposer aux équipes de recherche du LGC des analyses physico-
chimiques répondant a leurs attentes scientifiques et techniques

» Permettre a des clients externes (laboratoires, entreprises) de
bénéficier de cette expertise

= Assurer la gestion technique du parc analytique
» Former des utilisateurs d’appareils de ce parc analytique
= Développer une démarche d’amélioration continue selon ISO 9001

UNE HISTOIRE : SACT I

D | Sy

““‘CIREC

REPUBLIQUE . (o) ' OUSE

S|
I ANTeE MAIRIE - METROPOLE

A 4 TOULOUSE




Service Analyse et Procédés - SAP — Site LGC Toulouse-Labege

SAP () % Certification ISO 9001 : 2015 - AFNOR.. @  Cenficat
—_ _— Renouvellement 2023 (-> 3ans) * [

SERVICE ANALYSE ET PROCEDES DU LGC (SAP-LGC)
de L' INSTITUT NATIONAL POLYTECHNIQUE DE TOULOUSE
(TOULOUSE INP)

2023
2012 Renouvellement
Engagement qualité ISO 9001:2015
® ® ® -

2014
Certification ISO

«» Labélisation PF Université de Toulouse .

Portail Lab-Connect

T Université Filarii
de Toulouse Accompagner votre Trouver une Accéder a une
J innovation expertise atefor

gggggggggggggggggggggg

I Caractéristiques

https://lab-connect.univ-toulouse.fr/plateformes/SAP




Service Analyse et Procédés - SAP — Site LGC Toulouse-Labege

\g,D 900’
SAP >

AT
—

Service Analyse et Procédés

EXEMPLES DE COLLABORATION

Académiques

LCA, LCC, INSA, CEMES, CIRIMAT, ONERA, IMFT, IMRCP, TBI, LAPLACE,
INRA...

Industrielles

Polymem, Institut de Recherche Pierre Fabre, Agronutrition, Caragum
International, Malvern Instruments, Marion Technologies, Etienne Lacroix
Group, Grimberg, Unither, Stallergenes, Laboratoires Expanscience, Manes,
Terreal, Lallemand, Solvay, Teknimed, SEPPIC-Biotechmarine, Genticel,
Sogefi Groupe, Pernod-Ricard, SREM ...

& Grille tarifaire ou devis sur demande




Service Analyse et Procédés - SAP — Site LGC Toulouse-Labege

\g,D 900’

sap ()

Service Analyse et Procédés

QUELQUES CHIFFRES
STRUCTURELS

Surface analytique : 370 m?

e Valeur Parc: = 2 000 k€ HT

32 équipements physico-
chimiques

Fonctionnement : 60 k€ /an
Investissement: 150-200 k€ / an

QUELQUES CHIFFRES
ACTIVITES (2023)

Habilitations : 70
Echantillons : 2 500
Enregistrements : 215
Constats ISO : 80
Partenariats : 2

Réservations en ligne™ : 650

UNE EQUIPE

Jean-Francois Blanco

*Marie-Line de Solan Bethmale
*Gweénaélle Guittier
*Marie-Line Pern

*Christine Rey-Rouch

*Anais Vandenbossche

Christine Taurines




Service Analyse et Procédés - SAP - Parc instrumental

6 domaines d’expertise - 32 Equipements analytiques

Analyse thermique

Iyse thermogravimétrique (ATG)

Calonmeétrie différentiefle a balayage

+ Analyse couplée [ATG-FTIR)

Caractérisation des
poudres

Spectroscopie

* LNV-Visibla

* Réfractométrie

« FTIR

* Speciroscopie de Masse
RAMAN

|+|

Soml0,
SAP -

SRTIFG
m———a -

Service Analyse et Procédés

Analyse physico-chimique
* Pycnométrie liquide
* Rhéologie et viscosité
* Tension interfaciale, superficielle, énergie de
surface
et angle de contact
* Mesure de I'indice de réfraction
* Carbone organique total (COT)

* Analyse thermique
* Analyse thermogravimétrique (ATG)

* Calorimétrie différentielle a balayage (DSC)
* Analyse couplée (ATG-FTIR)

* Caractérisation des poudres

* Granulométrie Diffraction de la lumiére

* Granulométrie Diffusion de la lumiére et
potentiel Zéta

* Morphologie

* Pycnométrie a I'hélium

* Microscopie électronique a balayage (MEB)

* Porosimétrie

* Analyse couplée (Microscope confocal RAMAN)

* Chromatographie gaz (FID, TCD)

* Chromatographie liquide (HPLC, UHPLC-DAD)

* Analyse couplée (GC-MS)

* Analyse chimique élémentaire

* ICP-AES

* MEB détecteur EDX (spectroscopie de rayons X)

* Spectroscopie
* UV-Visible
*Refractométrie

* FTIR

*MS

* RAMAN



ANALYSE THERMIQUE : DSC, ATG-ATD, ATG-FTIR

Analyse thermigue > ATG- ATD

« Q600 TA Instruments :
T° Amb. a 1300°C, Creusets en AlO; et Pt

« TGA/DSC 1 - Start® - Mettler Toledo |
T° Amb. a 1600°C, Creusets en AlO; et Pt , '
Passeur 34 positions |

Discovery 25 TA Instruments
-90°C a 500°C, Creusets Aluminium
sertis, passeur 54 positions

uuuuu

= Résultats :
- ATG : Perte de masse vs Température,
Température de décomposition...

- DSC : Tg, Température de fusion,
Température de cristallisation, Capacité
calorifique (Cp)...




CARACTERISATION DES POUDRES ET PARTICULES

Caractérisation des » MASTERSIZER 3000

s ) = 633 nm (VH et VS) et 466 nm (VH)
=t 0,01 2 2100um (VH) ; 0,1 a 3500 um (VS)
/X * Acquisition :
L) Diffraction et diffusion de la lumiére
Milieu dilué transparent
« Conditions d’utilisation :
Voie seche (VS)
Pression d’air (0,1 a 4 bars)
Voie humide (VH) ~150mL
Débit pompe:
minimum 1000 tr/min - Ultra sons ou pas ...
pompe péristaltique en aspiration )
Indices optiques éch./milieu (Théorie de Mie) détecteurs

=>» Disposition des

Eléments clés:

1 | Diode laser bleue 470 nm
>10 um ) ) ) . 2 | Miroirs dichroiques
=>Images de diffusion des particules = Résultats : ) Détectours onrérocfusion
est fonction de leur taille - Centiles, D[4,3], D[3,2], Diamétres 4) Celue de mesure
z 7 5 | Laser rouge 633 nm
generaux 6 Détweurzegrarﬂsangles
- Norme ISO 13320 et Pharmacopée 7 ) Detecteurs au plan ol
LGC Européenne




CARACTERISATION DES POUDRES ET PARTICULES

Caractérisation des > N A N O Z ETAS IZ E R

pletiires Détermination de taille de particules
=t A =633 nm 0,6 a 6000nm
/\ * Acquisition :
AR Diffusion de la lumiére & 173°
il et ARt e Mouvement Brownien
K et s DA da 1o RSO Bt Milieu « concentré »
s « Conditions d'utilisation :
P B ey Suspensions stables — 12uL a 2mL

Température : 10 a 90°C
Viscosité milieu

]
o
® o
& ° Volume

Mesure
[}

+ Microscopie lectronigue 3 balzyage
(MEE) -

Détecteur  Laser

= Reésultats :

- Diametre Intensité (d®)

- Diamétre Volumique (Indices
optiques éch./milieu)

[l
&8

» NANO ZETASIZER

Détermination du potentiel zéta

A =633 nm;

+ Conditions d'utilisation :
Taille nécessaire : 3,8nm<d<10um
Concentration max : 40% (v/v)
150 pl minimum
Conductivité max. 200 mS/cm
Cellule de mesure réutilisable

+ Titrateur automatique :
pH, conductivité ou dosage d’additifs

= Résultats :
- Gamme de potentiel zéta : 0 2




CARACTERISATION DES POUDRES ET PARTICULES

Caractérisation des > M O RP H O LO G I G 3S

poudres Caractérisation de particules par visualisation optique

et comptage
A =633 nm 0,5 a 3000um

=>» Visualisation optique et comptage
% X1, x2,5, x5, x10, x20, x50
% 0,523000um par plages
=>» Conditions d’utilisation
% Cellule Voie Seche 0,8 a 4 bars

4+ Cellule Voie Humide en statique

Surface de la particule

- O Disque de surface équivalente

Périmétre de la particule

L]
° = Résultats :
° 4. - Diametre du cercle équivalent Diamétre du disque de
- Longueur, largeur, périmetre, surface équivalente
< gn surface,
. - Facteur de forme, circularité, -
< }g convexité, » Microscope

ot e Centre de - Intensité ... Con_focal RAMAN:
- - gravité Renishaw




CARACTERISATION DES POUDRES ET PARTICULES

Résultats :
Mesure de surface spécifique (BET)

Distribution de tailles de pores
Détermination de volume poreux

S Porosimétrie - BET:

o2 > BEL_ Japan, BELSORP Max
.z_/_k Détermination de diamétres de pore [0,35nm-500nm] MICROPOROSITE
* Acquisition :

Volume mort : He
Mesure: Krypton ou azote

» Conditions d’utilisation :
Prétraitement in-situ (450 ° C)
UltraVide (1,6.10-% mbar = 1,6.10¢ Pa)

» BEL_ Japan, BELSORP Mini Il ; MicromereticsTristar Il plus
Détermination de diamétres de pore [0,35nm-200nm] MESOPOROSITE

* Acquisition : idem

» Conditions d'utilisation :

Prétraitement in-situ (400 ° C)
Vide moyen ( 3.10-3 mbar = 0,3 Pa)

» Micromeretics AUTOPORE IV Hg
Détermination de diameétres de pore [2nm-350nm] MESOPOROSITE et MACROPOROSITE

”@ « Acquisition : intrusion, physisorption de mercurl

e Conditions d’utilisation :

Prétraitement, séchage
Domaine de pression ( 35 mbar = 0.0035 MPa — 400 MPa = 4.103 Bar)

Méthod Brunauer, Emmett et Teller

sl B a5




ANALYSE PHYSICO-CHIMIQUE

» Anton Paar DMA1001g

Densimétre liquide

Résultats :

Densimétrie liquide

Viscosité

- Modules élastiques, thixotropie,
seuil d’écoulement,
https://www.anton-paar.com/fr-fr/produits/details/c-di_ Caractére visco-élastique

. - Tensiométrie,
» Malvern/Netzsch Kinexus Pro+ - Mouillabilité,

Rhéomeétre i
=== 5 KRUSS DSA 100
NN Tensiometre
‘\m\«%\],. = ; .

reri o L N

LT AN

i 3

e o

» Partenariat KRUSS




CHOMATOGRAPHIE en phase gazeuse ou liquide

» THERMO SCIENTIFIC UHPLC et HPLC

UHPLC Vanquish Flex; HPLC Accela

Résultats :

Identification structurale

minoritaire
- Recherche impuretés,

Détection de composés en mélange | '

Dosage d’espéces majoritaire et/ou | -

UHPLC-DAD (pompe 1000 bars)



ANALYSE CHIMIQUE ELEMENTAIRE : ICP-OES

> ICP- OES
Domaine de mesure : ug/L au g/L
Gamme spectrale : 120 nm a 800 nm
Préparations d’échantillon :

~+ Attaque acide a chaud
 Micro-ondes
» Perles de fusion

Marque : HORIBA Ultima Expert
Acquisition: 2023

= Résultats :
Permet de réaliser :
- des recherches d’éléments dissous
- des dosages d’éléments chimiques en solution aqueuse




ANALYSE CHIMIQUE ELEMENTAIRE : MEB-EDX

' 2 MEB equipés de détecteurs EDX permettant de réaliser des
analyses chimiques élémentaires de surface des echantlllons
places dans la chambre du microscope. ’

- » Un MEB-FEG JEOL JSM 7100F TTLS
equipe d'un EDX XMax large Area SDD
detectors de Oxford Instruments

o Détection a partir du Béryllium (Be#)
o Surface active 50mm?

= Resultats :
Permet de réaliser :

- des spectres

- du mapping

- des lignes de profils




ANALYSE CHIMIQUE ELEMENTAIRE : MEB-EDX

Un MEB Tabletop HITACHI TM300 equipé d'un détecteur EDX
SwiftED3000 de Oxford Instruments
» Détection des éléments: B5s ~ Am9s

= Résultats :
Permet de réaliser :
- des analyses de surfaces
- des spectres
- du mapping
- des analyses de points multiples




SPECTROSCOPIE : FTIR, Raman, UV-Vis, RI

Spectroscopie 9 FTIR

Nicolet IS10 ThermoScientific

%’ 4000 a 400cm-1, Mode Transmission (gaz &
lamelles de solide) et réflexion (ATR diamant)

« Uy Visible

» Spectroscopie de Masse
« RAMAN

|+|

) Option « Particles Analysis »
=>» Microscope Confocal

RAMAN: InVia™ Qontor®
o Mesure et cartographie RAMAN

% Obtention de cartographies sur des poudres
% Réalisations de mesures morphologiques

% Corrélations entre analyse morphologique et

% Observation en champ clair et
champ sombre

moléculaire

=>» Lasers :532 nm et 785 nm
% Observation en transmission en

champ clair
%+ x5 DF, x10 DF, x20 DF, x50 LDF,
x100 DF

=» Gamme spectrale : 100 cm™ a 4000 cm™

P ST PV PO L B

’ . . . - . B - Bl - M -.«~”.wr~n.um~\.‘.ﬂhv~.~ L
o Caméra Visualisation CCD & ittt e s
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Partenariat KRUSS

En plus des missions du SAP qui impliquent des activités de soutien a la recherche (prestations internes) et des prestations
externes, le SAP est également sollicité par des instrumentiers, pour des partenariats.

& Le SAP est le laboratoire prestataire officiel pour Malvern France.

% Une convention de partenariat a été signée en 2023 avec la société Kriiss GmbH.

Kriiss GmbH est une entreprise familiale, fondée en 1796, dirigée par son propriétaire
depuis huit générations. Elle est identifiée comme développeur et fabricant allemand
d'instruments de mesure scientifiques pour I'analyse des interfaces et des mousses.

Kriss est leader mondial du marché des tensiometres et des instruments de mesure
de I‘angle de contact et des énergies de surface.

Outre son siege social a Hambourg, Kriiss GmbH possede des succursales et des
représentants dans 27 pays et exploite ses propres laboratoires ainsi qu'un centre de
formation en chimie des interfaces.




Convention KRUSS

La convention qui unit les établissements ~ ™\ 4 TOULOUSE =

” Te °..;
a pour objectifs : KRUSS I N P | — e ILZ;\EOSETSIIREE

CHIMIQUE

La société installe et expose au SAP, les derniers modéles d’équipements analytiques qu’elle commercialise e e
Elle procede a des démonstrations a destination de ses clients, avec un agent du SAP.

En contrepartie de quoi, le SAP peut utiliser ces équipements analytiques afin de réaliser des mesures pour le compte des équipes de
recherche du LGC ou pour des clients externes du LGC.

De plus, des ateliers et workshops seront organisés au sein de I’ENSIACET qui mettra a disposition ses structures (locaux, service
communication).

Aprés une période de mise au point (notamment juridique), le SAP et la société Kriiss ont recu, en 2024, 5 clients externes pour
des démonstrations et essais, et concrétisé 2 prestations :

- Détermination des performances de mouillabilité de traitements phyto sanitaires sur des feuilles de tomates de différentes souches.

- Comprendre des problémes aléatoires d’adhésion pérenne de traitements (primaires, lagques, etc) sur des toles de zinc.




Applications : mesure de mouillabilite




Equipements KRUSS

DSA 100 (Kruss)

MSA & MSA FLEX (Kriiss)

https://www.kruss-scientific.com/en-
US/products-services/products/dsa100e

https://www.kruss-scientific.com/en-US/products-
services/products/msa-one-click-sfe



Equipements KRUSS

Tensiio (Kriss)

* Concentration critique micellaire (CMC),
* Tension superficielle & interfaciale... (par arrachement
de lame ou anneau)

https://www.kruss-scientific.com/en-US/products-
services/products/tensiio

*L6C «



Equipements KRUSS - SAP

SAP

I 4 ES—
Service Analyse et Procédés

https://Igc.cnrs.fr/services/sap/

AN

KRUSS

https://www.kruss-scientific.com/en-US

Contact partenariat Kruss:
Jeremy Cohen
J.Cohen@Kkruss.fr

“LGC -
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