L’utilite de la CCM pour le suivi
de synthese



Y

Sanofi R&D Montpellier

A8

| —

m Appareillage :
m 2 scanners 3
m]l ATS3
m]l ATS4
m1l AMD
m 1 reprostar 3
m Cuves a immersion
m Cuves horizontales
m Des pots de confitures (vides )
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Le laboratoire
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Q Le laboratoire
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ﬂ Le suivi de synthese
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Suivi de la disparition
en pipérazine

Norme < 1,0 %

Pour le produit isolée
Norme < 0,5 %
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Les amines en CPG

Zoom sur la premiére partie d’analyse

Milieu réactionnel
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Surcharge a 1 % en pipérazine

\ Surcharge a 2,5% en pipérazine
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La CCM comme alternative

m Mise au point sur plaque alu5 x 7,5

m Peu de temps car synthese en cours

m La pipérazine se révele spécifiguement a la
ninhydrine

m Pas de néecessité de separation du nicotinate

et du produit attendu

m Migration difficile des amines sur SiO2




m Depots spray (ATS4)

m Concentration 2mg/ml dans le Méthanol

m Gamme pipérazine de 2,5 a 0,15 %

m Elution 100 % Méthanol (Cuve Horizontale)
m Revélation UV254 nm
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E Premiere plaque

m Révelation par immersion dans Ninhydrine R1
(1 g dans 50 ml EtOH + 10 ml CH3COOH)

m Chauffage sur plague Camag a 140 °C jusgu’a
revélation souhaitéee
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‘Premlere plaque

Pipérazine 2,5% 1,25 % 0,50 % 0,25 %
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e suivi du milieu
reactionnel

C’est mieux avec un peu plus de methanol !!
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DIPEA 2,5 %
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E Retour a la case deépart
-

m Expérience sur un autre produit similaire a la
DIPEA

m Ajout de modifiant acide

m Choix de I'éluant
m CH3CN 80
m H20 20 %
m HCOOH 0.5 %
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Le quizz du jour
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La méthode finale

Pipérazine 2,5% 1,25 % 0,50 % 0,25 % 0,15 % DIPEA 2,5 %
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E Conclusion

m Une limite de détection x 20

m Utilisation de la GC pour le suivi du début de
reaction (économie de plaques!)

m Fin du suivi par HPTLC jusgu’a obtention de
la norme

m Analyse du produit isolé par HPTLC




y Autres utilisation de

, routine

m Pour les produits sans chromophores

m Pour les tests de cassages des principes
actifs (en duo avec I’UPLC)

m Bientot un oligosaccharide
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