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Le nouveau procédé de pré-concentration pour I'anal yse des substances
organiques volatiles



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

- une (sélection d’'une fraction particulierement intéressante de I'échantillon)

- et un (accumulation d'une quantité suffisante de toutes les
substances a analyser).

Comme méthode de préparation, citons I'analyse de I'espace de téte (headspace). Cette
méthode, de plus en plus utilisée, présente les avantages suivants, elle est :

En outre, 'analyse d’espace de téte statique

Cependant, l'inconvénient majeur de l'analyse d'espace de téte est son manque de
sensibilité. Il devient donc indispensable, pour collecter de I'échantillon une information
fiable, de passer par une étape de

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. lls ne conviennent pas pour l'analyse
guantitative et sont colteux, surtout lorsqu’ils sont associés a un injecteur automatique.

Le systeme (pour nside eedle "ynamic traction : 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 ( ).

L'ensemble de base comprend une
seringue headspace de 2.5 ml munie
d’'une connexion Luer et deux aiguilles
amovibles contenant cha-
cune un matériau adsorbant différent :

pour et

pour (un polymére de type
siloxane

ou :

pour des exécutions spéciales

Fig. 1
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Fig. 5

Chargement de I'adsorbant par
aspiration (seringue, pompe)

Aiguille chargée. L'échantillon peut
étre conservé en vue d’une analyse
ultérieure
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Analyse :

Modes de fonctionnement :

INDEX
manuellement automatiquement

Systéeme 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 fleche jaune)

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

Silox

Combi Pal

nose



En opérant des mouvements de va-et-vient du plongeur de la seringue , on force I'espace
de téte de I'échantillon, c’est-a-dire de l'air chargé en substances organiques, a passer sur
'adsorbant et a se décharger. En premiere approximation, plus on passe de fluide sur
'adsorbant, plus on le charge. Le systéme est dynamique et a un fort potentiel dans
I . Apres une éventuelle phase de rincage ou séchage, I'adsorbant est
désorbé par chauffage ou par lavage par un solvant approprié, souvent directement a
'entrée du systeme d’analyse (injecteur d’'un chromatographe par exemple).

: Pour une plus grande souplesse de la technique, nous recommandons I'usage du logiciel
de CTC Analytics. En plus de ce logiciel, nous pouvons fournir un exemple
de et de permettant un usage optimal des aiguilles INDEX.

Pour le conditionnement des aiguilles, nous proposons un four d’aiguille particulier (
) également compatible pour les fibres SPME.

4 aiguilles de frais (env. 200 mg) sont conditionnées dans un flacon headspace de
10 ml et incubées 5 minutes a 70C. Apres 20 cycles de co ncentration de 0.5 ml chacun,
l'aiguille INDEx (Tenax®) est désorbée 20 secondes dans l'injecteur du chromatographe
maintenu a 250C.

60T pendant 2 minutes, puis rampe de 5T par minut e
jusqu’a 220<C. Colonne de type DB5, 30 m, 0.25 mm de diametre. Détection : trappe d’ions,
balayage de 45 a 350 uma.



La figure ci-dessous illustre les deux possibilités pour charger une aiguille
INDEX, c’est-a-dire sans usage d’un injecteur automatique :
on force I'espace de téte a traverser 'aiguille INDEXx en créant une
(au moyen d’'un gaz ou d’'une seringue classique),
I'espace de téte est au moyen d’'une pompe. Les pompes de préléevement
destinées a la médecine du travail conviennent parfaitement (exemple : Fig. 5).

> A

S
=>
<
I'espace de téte est 'espace de téte est
dirigé vers I'aiguille aspiré au moyen d’'une
INDEX en introduisant pompe. Une aiguille
un gaz, ou de I'air, par Y secondaire équilibre la J
une seconde aiguille pression interne dans le
v flacon v

COV émis par une mousse de polyuréthane (siege d’automobile) : env. 200 g de mousse
conditionnée dans un sachet aluminé, est maintenue 2 h a 40C. La paroi du sac est percée
par une aiguille INDEX ( ) et 100 ml d’espace de téte sont passés au travers de l'aiguille
par aspiration en env. 10 minutes au moyen d’une pompe de prélevement (Fig. 5). L’aiguille
est désorbée 20 secondes dans l'injecteur du chromatographe maintenu a 280<C.

identiques a I'exemple précédent.
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xyléne, éthyle benzéne

2-propanol butoxy

éthyl méthyl benzéne

hydrocarbure (HC)
-azo-iso-butyronitrile

décaméthyl tetrasiloxane

HC

0. 4,5 diméthyl nonane

1. dodécaméthyl penta-
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Lors d’'un test d’endurance, une aiguille INDEX ( ) a été utilisée pour plusieurs centaines
de mesures du méme échantillon : un mélange d’
Détection : systeme (spectrométrie de masse globale).

Ci-dessous, montre, pour une pré-concentration INDEX, la variation du
courant ionique total pour les masses comprises entre 60 et 165 uma.

, une mesure de méme type effectuée par micro-extraction montre une dispersion
plus importante des mesures.

INDEXx: TIC 60-165 HC arom. ME: TIC 60-165 HC arom.

2.0E-02

1.5E-02 1.0E-02

1.0E-02

5.0E-03

5.0E-03

HHHHH“HH 0.0E+00

(=] (=] o o o (=] o o o [}
0 (o2} o b= o [ < nf o < 0
« N ™ ™ ™ 32 (32} ~ N 3\

0.0E+00 ‘ ‘
Q =]

rel @
«

o
nof 8 N

analysis analysis

260
270
280
290
300
310
320

Rapid volatile metabolite profiling method of Lactobacillus casei strains: selection of flavour
producing cultures, Australian Journal of Dairy Technology, 61-2, 123-127, (2006).

Classification of unifloral honeys with an MS-based
electronic nose using different sampling modes: SHS, SPME and INDExX. European Food Research
and Technology, 218, 198-207 (2004).

J.O. Analytical methods for the determination of
the geographic origin of Emmental cheese. Volatile compounds by GC/MS-FID and electronic nose.
Eur. Food Res. Technol. 216, 179-183 (2003).

Comparison of efficiency and stability of
two pre-concentration techniques (SPME and INDEX) coupled to an MS-based “Electronic Nose”.
(2003).

Rapid Pre-concentration and Enrichment Techniques for the
Analysis of Food Volatile. A Review. Lebensm.-Wiss. u.-Technol., 35, 1-14 (2002)

Data Transferability Between two MS-Based Electronic
Noses Using Processed Cheeses and Evaporated Milk as Reference Materials. European Food
Resaerch and Technology, 214 , 160-162 (2002).

Rapid Pre-concentration and Enrichment Techniques for the
Analysis of Food Volatile. A Review. Lebensm.-Wiss. u.-Technol., 35, 1-14 (2002).



Référence

Aiguille INDEx garnie de Silox
(avec certificat de qualité)

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

Aiguille INDEXx garnie de charbon actif
(avec certificat de qualité)

Aiguille INDEXx garnie de votre propre matériel
Seringue spéciale Luer Lock, 2.5 ml

Set de démarrage contenant :
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 prélévement (comme Fig. 5 )

Flacons de conservation avec bouchon, 10 piéces

Référence
Logiciel Cycle Composer + exemples de macro
et méthode pour INDEXx

Four de conditionnement pour aiguilles INDEx
(temp. programmable jusqu’a 350C, convient aussi p our SPME)

Four de seringue 2.5 ml
(temp. programmable jusqu’a 150%C, convient aussi p our HS)

Plongeur de rechange pour seringue INDEX-Syr-LL
Flacons headspace 10 ml incolores, boite de 100 pieces
Flacons headspace 20 ml incolores, boite de 100 pieces

Capsules magnétiques pour flacons headspace avec
joint silicone / PTFE, sachet de 100 pieces

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



