) Une technique d’extraction des composés volatils

CHEMIEXXTRA

Nouvelle méthode rapide et économique

Le laboratoire de recherche sur les arémes du centre de compétences de la Confédération pour la recherche
agricole Agroscope a développé une méthode innovante et économique d'extraction des composés volatils pour
I'analyse en chromatographie gazeuse (GC) sous le nom de: Dynamic Headspace Vacuum Transfer In Trap
Extraction (DHS-VTT). La technique permet également de limiter la formation d‘artefact lors du processus

d'extraction.
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Différentes méthodes d'extraction des
composés volatils sont connues. Beau-
coup d'entre elles préservent I'environne-
ment en réalisant une extraction de l'espa-
ce de téte sans solvant a l'aide d'un
polymére adapté. Lefficacité de ces ex-
tractions passe par l'optimisation de plu-
sieurs parameétres comme le temps et la
température d'extraction. Pour préserver
I'intégrité des échantillons et des com-
posés mesurés, le temps et la tempéra-
ture d'extraction doivent cependant étre
aussi faible que possible.

La plupart des techniques existantes sont
mises en ceuvre a une pression supérieure
a la pression atmosphérique due au chauf-
fage de I'échantillon dans un espace fermé.
Pour ces techniques, en effet, '4chantillon
doit étre chauffé afin d'atteindre rapide-
ment un état d'équilibre dans l'espace de
téte. Il a été démontré que des techniques
d'extraction a pression réduite favorisent
quant a elles I'extraction des composés sur
une large gamme de poids moléculaire.

Stratégie d’amélioration

Le but de I'étude était de développer et
optimiser une méthode d'extraction repro-
ductible, robuste, sensible, automatique et
qui préserve |'échantillon pendant I'extrac-
tion. La nouvelle technique propose de
combiner les avantages de différentes
techniques comme: L'Headspace In-tube
Extraction (Itex), l'extraction sous vide
«/acuum Headspace Solid Phase Microex-
traction» et la distillation sous vide couplée
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Figure 1 : Ftapes du processus d'extraction selon la méthode DHS-VTT. Etapes de conditionne-
ment, d’extraction, de séchage, de désorption et de nettoyage de la trappe.

la chromatographie gazeuse. Le caractére
automatique de I'extraction et de l'injecti-
on est essentiel pour réaliser de grandes
séquences d'injection. Lidée était de com-
biner le matériel de I'ltex avec une pompe
a vide pour obtenir une extraction dyna-
mique a pression réduite. Cette nouvelle
technique permet d'éviter les multiples
aller-retours du piston de la seringue d'ex-
traction et d'avoir un volume d'injection
illimité pour favoriser la libération des
composés qui ont une grande affinité avec
le polymére d'extraction.

Modification du bloc de
distribution des gaz

Pour permettre une extraction sous vide et
de facon automatisée, le bloc de distributi-
on original des gaz en aluminium & deux
voies de |'échantillonneur automatique est
remplacé par un bloc a trois voies imprimé
en 3D en polymére. Le polymére est ensui-
te solidifié par une exposition & un rayon-
nement ultraviolet. La modification permet
a l'électrovanne fixée au bloc de distributi-
on de changer de la pompe & vide & un flux

d'azote. Le vide servant a l'extraction des
composés volatils et l'azote a la libération
de ceux-ci dans linjecteur. Les autres
pieces de I'échantillonneur automatique ne
sont pas modifiées. Le controle de I'élect-
rovanne est réalisé grace au software fourni
par le constructeur de l'instrument (Cycle
Composer).

Rapidité et efficacité

La méthode consiste a piéger les com-
posés volatils de I'échantillon placé dans
un flacon fermé adapté pour GC en
percant le septum avec une aiguille Itex
remplie d'un polymeére, puis en y appli-
quant un vide de l'ordre de 10 mbar a
I'aide d'une pompe a vide. Le temps d'ex-
traction dépend des composés a extraire
mais varie entre 5 et 30 minutes. Laiguille
est ensuite retirée du flacon puis trans-
férée dans un injecteur a température pro-
grammée (PTV) ol les composés sont
libérés a haute température sous un flux
d'azote. Laiguille est régénérée sous un
flux d'azote & haute température jusqu'a la
prochaine extraction (Figure 1).
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> fiir Gase und Vakuum

> inkl. Elektro-Anschlissen

> spaltfreie Konstruktion

> leicht zu reinigen

> reinraumgerecht

> aus hochwertigem rostfreiem Stahl
> elektrochemisch poliert

> kundenspezifische Ausfiihrungen
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L'optimisation des parameétres d'extraction
de la méthode DHS-VTT a été réalisée sur
une matrice artificielle formulée & partir de
43 molécules sélectionnées représentant
les familles chimiques présentes dans les
matrices laitieres fermentées.

Une comparaison de la méthode DHS-VTT
avec deux autres méthodes d'extraction
de I'espace de téte sur un échantillon réel
de yoghourt a montré une amélioration
importante de l'extraction des composés
volatils dans des conditions identiques de
température et de temps d'extraction (Fi-
gure 2). Il en résulte que ces paramétres
d'extraction peuvent étre optimisés a la
baisse pour obtenir un résultat compara-
ble et ainsi limiter la formation d'artefact
pendant |'extraction.

Nombreuses applications
possibles

La techniqgue DHS-VTT améliore con-
sidérablement I'extraction des composés
volatils d'une matrice complexe comme
les produits laitiers fermentés. La modifi-
cation de I'échantillonneur est rapide, éco-
nomique et permet d'utiliser les compo-
sants de la technique ltex. La méthode
permet d'extraire rapidement les com-
posés cibles grace au vide en limitant la
formation d'artefact ou la dégradation de
I'échantillon. De plus, il est possible d'ex-
traire de grandes quantités d'échantillons
sans devoir remplacer le matériel d'extrac-
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Figure 2 : Chromatogrammes correspondant & la fraction volatile du yoghourt nature extrait
par les méthodes DHS-VTT, HS-ITEX et HS-SPME. Les conditions chromatographiques sont les
suivantes : température de I'échantillon 55 °C et temps d’extraction 30 minutes.

tion a cause d'une usure prématurée des
pieces ou du polymére d'extraction. Les
résultats ont montré que le matériel d'ex-
traction peut étre utilisé pour plus de 850
injections sans subir de modification. Les
applications sont de ce fait nombreuses
comme de travailler sur des projets de-
mandant une grande quantité d'échantil-
lons pour I'analyse métabolomique ou
encore, la capacité élevée d'extraction du
polymere de l'aiguille Itex permet de réali-
ser des analyses olfactométrique avec plu-
sieurs panélistes simultanément sans avoir
les limitations dues aux limites du support
d'extraction.
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comparison with headspace solid-phase
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