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Introduction :  
La préparation d’échantillon est le point crucial de l’analyse chimique actuelle. Cette 
préparation a souvent pour buts :  

- une purification  (sélection d’une fraction particulièrement intéressante de l’échantillon) 

-  et un enrichissement  (accumulation d’une quantité suffisante de toutes les 
substances à analyser).  

 

Comme méthode de préparation, citons l’analyse de l’espace de tête (headspace). Cette 
méthode, de plus en plus utilisée, présente les avantages suivants, elle est : 

reproductible, rapide et facilement automatisable.  

En outre, l’analyse d’espace de tête statique ne nécessite pas l’emploi de solvants ou 
de substances chimiques nuisibles pour l’environnem ent.   

Cependant, l’inconvénient majeur de l’analyse d’espace de tête est son manque de 
sensibilité. Il devient donc indispensable, pour collecter de l’échantillon une information 
fiable, de passer par une étape de pré-concentration.  

Des techniques d’extraction sur phase solide existent sur le marché et ont fait leurs 
preuves. Pourtant, ces accessoires souffrent d’une durée de vie trop courte, d’une capacité 
trop faible, et d’une reproductibilité insuffisante. Ils ne conviennent pas pour l’analyse 
quantitative et sont coûteux, surtout lorsqu’ils sont associés à un injecteur automatique. 
 
 

Le système INDEx (pour Inside Needle Dynamic Extraction : extraction dynamique dans 
une aiguille) constitue une alternative intéressante aux méthodes d’extraction 
habituellement utilisées. Il consiste en une seringue dont l’aiguille est garnie d’une phase 
adsorbante sous forme de particules (demande de brevet déposée).  

 

 

 
        Schéma de l’aiguille INDEx 

 

 
Starting kit :  

 
L’ensemble de base comprend une 
seringue headspace de 2.5 ml munie 
d’une connexion Luer et deux aiguilles 
amovibles marquées contenant cha-
cune un matériau adsorbant différent : 
 
T pour Tenax® et 
S pour “Silox” (un polymère de type 
siloxane exclusif chez SMart Nose) 
   ou : 
X pour des exécutions spéciales 

Fig. 1 
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Chaque aiguille porte un numéro d’identification 
et est accompagnée d’un certificat de qualité. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Principe : 
 
Après désorption ou nettoyage (conditionnement ; figures c. et d.), l’aiguille est prête à être 
chargée d’un nouvel échantillon. Cette phase de concentration est réalisée en faisant 
passer l’espace de tête au travers de l’aiguille (a.). Le flux idéal se situe entre 5 et 30 
ml/min., on peut se servir d’une seringue ou d’une pompe de prélèvement  volumétrique 
(Fig. 5). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
L’échantillon chargé sur l’aiguille INDEx (b.) peut alors être conservé plusieurs  
semaines* dans un conditionnement étanche approprié (INDEx-Cons-Vial). 
 

Chargement de l’adsorbant par 
aspiration (seringue, pompe) 

Aiguille chargée. L’échantillon peut 
être conservé en vue d’une analyse 
ultérieure 

a. 

b. 

* : dépend de la stabilité de l’échantillon. 
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Fig. 3 
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Analyse :  
 
L’aiguille chargée est montée sur la seringue Luer spéciale, la désorption des COV 
concentrés est généralement réalisée thermiquement (c.) en insérant l’aiguille le plus 
profondément possible dans l’injecteur chaud du chromatographe. Pour éviter une diffusion 
de l’échantillon, il est recommandé de prélever un peu de gaz ou d’air dans la seringue 
avant injection et de l’expulser lors de la désorption (c., flèche jaune). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Une variante intéressante, possible avec certaines phases (par exemple : Silox, charbon 
actif) consiste à désorber les COV au moyen d’un solvant (d.). Cette technique permet aussi 
un nettoyage efficace qui éliminera les éventuels résidus d’une analyse précédente. 
 
 
 
Modes de fonctionnement : 
 
Le système INDEx de SMart Nose SA offre une grande souplesse d’utilisation ; l’ensemble 
peut être utilisé manuellement ou automatiquement. Les dimensions de la seringue et de 
l’aiguille sont parfaitement compatibles avec l’injecteur automatique Combi Pal de CTC 
Analytics, ainsi qu’avec les injecteurs de chromatographes usuels.  
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 4. 
Système INDEx monté dans 
un four de seringue pour 
injecteur automatique Combi 
PAL (CTC Analytics) 

 
 

Désorption thermique (en expulsant 
un peu de gaz ou d’air, symbolisé 
par la flèche jaune) 

Désorption ou conditionnement par 
lavage (certains de nos matériaux 
adsorbants sont compatibles aux 
solvants organiques) 

c. 

d. 

Fig. 4 
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Fonctionnement automatique, utilisation avec le Com bi PAL : 
 

En opérant des mouvements de va-et-vient du plongeur de la seringue*, on force l’espace 
de tête de l’échantillon, c’est-à-dire de l’air chargé en substances organiques, à passer sur 
l’adsorbant et à se décharger. En première approximation, plus on passe de fluide sur 
l’adsorbant, plus on le charge. Le système est dynamique et a un fort potentiel dans 
l’analyse quantitative. Après une éventuelle phase de rinçage ou séchage, l’adsorbant est 
désorbé par chauffage ou par lavage par un solvant approprié, souvent directement à 
l’entrée du système d’analyse (injecteur d’un chromatographe par exemple). 
 
 
* : Pour une plus grande souplesse de la technique, nous recommandons l’usage du logiciel 
Cycle Composer de CTC Analytics. En plus de ce logiciel, nous pouvons fournir un exemple 
de macro et de méthode permettant un usage optimal des aiguilles INDEx.  
 
Pour le conditionnement des aiguilles, nous proposons un four d’aiguille particulier (Needle 
heater pour INDEx) également compatible pour les fibres SPME. 
 
 
 
Exemple d’application en mode automatique :  
 
4 aiguilles de romarin frais (env. 200 mg) sont conditionnées dans un flacon headspace de 
10 ml et incubées 5 minutes à 70°C. Après 20 cycles de co ncentration de 0.5 ml chacun, 
l’aiguille INDEx (Tenax®) est désorbée 20 secondes dans l’injecteur du chromatographe 
maintenu à 250°C. 
 
Conditions chromatographiques : 60°C pendant 2 minutes, puis rampe de 5°C par minut e 
jusqu’à 220°C. Colonne de type DB5, 30 m, 0.25 mm de  diamètre. Détection : trappe d’ions, 
balayage de 45 à 350 uma. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

1.  � -pinène 
2.  camphène 
3.  � -fenchène 
4.  � -pinène 
5.  � -phellandrène 
6.  � -terpinène 
7.  p-cymène 
8.  limonène 
9.  eucalyptol 
10. 3-carène 
11. terpinolène 
12. 3-dihydrocarvéol 
13. alc. p-méthylbenzylique 
14. camphre 
15. linalol 
16. isopinocamphone 
17. pinocarvone 
18. � -caryophyllène 
19. � -terpinéol 
20. � -terpinéol 
21. bornéol 
22. verbénone 
 

Romarin frais,  
200 mg 
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Fonctionnement en mode manuel :  
 
La figure ci-dessous illustre les deux possibilités pour charger manuellement une aiguille 
INDEx, c’est-à-dire sans usage d’un injecteur automatique : 

a. on force l’espace de tête à traverser l’aiguille INDEx en créant une surpression  
    (au moyen d’un gaz ou d’une seringue classique),  
b. l’espace de tête est aspiré au moyen d’une pompe. Les pompes de prélèvement  
    destinées à la médecine du travail conviennent parfaitement (exemple : Fig. 5). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Exemple d’application en mode manuel :  
 
COV émis par une mousse de polyuréthane (siège d’automobile) : env. 200 g de mousse 
conditionnée dans un sachet aluminé, est maintenue 2 h à 40°C. La paroi du sac est percée 
par une aiguille INDEx (Silox) et 100 ml d’espace de tête sont passés au travers de l’aiguille 
par aspiration en env. 10 minutes au moyen d’une pompe de prélèvement (Fig. 5). L’aiguille 
est désorbée 20 secondes dans l’injecteur du chromatographe maintenu à 280°C. 
 
Conditions chromatographiques : identiques à l’exemple précédent. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 5 

l’espace de tête est 
aspiré au moyen d’une 
pompe. Une aiguille 
secondaire équilibre la 
pression interne dans le 
flacon 

l’espace de tête est 
dirigé vers l’aiguille 
INDEx en introduisant 
un gaz, ou de l’air, par 
une seconde aiguille  

Mousse de 
polyuréthane 

1.  toluène  
2.  xylènes 
3.  xylène, éthyle benzène 
4.  2-propanol butoxy 
5.  éthyl méthyl benzène 
6.  hydrocarbure (HC) 
7.  � -azo-iso-butyronitrile 
8.  décaméthyl tetrasiloxane 
9.  HC 
10. 4,5 diméthyl nonane 
11. dodécaméthyl penta-  
      siloxane 
12. siloxane 
13. tétradécaméthyl hexa- 
      siloxane  
14. BHT 
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Reproductibilité : 
 
Lors d’un test d’endurance, une aiguille INDEx (Silox) a été utilisée pour plusieurs centaines 
de mesures du même échantillon : un mélange d’hydrocarbures aromatiques.  
Détection : système SMart Nose® (spectrométrie de masse globale). 
 
Ci-dessous, la figure de gauche montre, pour une pré-concentration INDEx, la variation du 
courant ionique total pour les masses comprises entre 60 et 165 uma. 
A droite, une mesure de même type effectuée par micro-extraction montre une dispersion 
plus importante des mesures. 
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Informations et références : 
 

Description         Référence 
 

Aiguille INDEx garnie de Silox      INDEx-S 
  (avec certificat de qualité) 
 

Aiguille INDEx garnie de Tenax®      INDEx-T 
  (avec certificat de qualité) 
 

Aiguille INDEx garnie de charbon actif     INDEx-X-AC 
  (avec certificat de qualité) 
 

Aiguille INDEx garnie de votre propre matériel    INDEx-Special 
 

Seringue spéciale Luer Lock, 2.5 ml      INDEx-Syr-LL 
 

Set de démarrage contenant :      INDEx Starting Kit 
     1 Aiguille INDEx garnie de Silox 
     1 Aiguille INDEx garnie de Tenax® 
         (avec certificats de qualité) 
     1 Seringue spéciale Luer Lock, 2.5 ml  
 

Pompe de prélèvement (comme Fig. 5 ou analogue)    INDEx-Sampl.-Pump 
 

Flacons de conservation avec bouchon, 10 pièces   INDEx-Cons-Vial 
 

 
 
Accessoires compatibles avec l’injecteur automatiqu e Combi PAL de CTC Analytics : 
 

Description          Référence 
 

Logiciel Cycle Composer + exemples de macro     CTC-CC-INDEx 
et méthode pour INDEx     
 

Four de conditionnement pour aiguilles INDEx    CTC-NdleHeat-INDEx 
(temp. programmable jusqu’à 350°C, convient aussi p our SPME) 
 

Four de seringue 2.5 ml       CTC-MSH 02-00 
(temp. programmable jusqu’à 150°C, convient aussi p our HS) 
 

Plongeur de rechange pour seringue INDEx-Syr-LL   INDEx-Syr-Plunger 
 

Flacons headspace 10 ml incolores, boîte de 100 pièces  10ml-Vials-clear 
 

Flacons headspace 20 ml incolores, boîte de 100 pièces  20ml-Vials-clear 
 

Capsules magnétiques pour flacons headspace avec   Caps-Mag-Si 
joint silicone / PTFE, sachet de 100 pièces  
 

 
L’aspect, ainsi que les caractéristiques techniques des produits décrits dans cette brochure sont 
susceptibles d’être modifiés en tout temps. 
 

SMart Nose SA 
Fleur-de-Lys 9 
CH-Marin-Epagnier (Suisse) 
Tél. : + 41 32 754 35 36 
Fax : + 41 32 754 35 37 
www.smartnose.com 

© SMart Nose Inc., 2008 
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