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Comment analyser 'acrylamide ? <) LNS

« Méthode CSI
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L'acrylamide
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Données physico-chimiques:

Concentrations usuelles:
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CAS-No.: 79-06-1
Masse molaire: 71,08 g/mol

point de fusion: 84,5 °C

point d’ébullition: 125 °C

pression de vapeur: 0,9 Pa (a 20°C)
polarité élevée

solubilité dans I'eau: 2040 g/L (a 25°C)

100 — 1000 pg/kg




Concentrations a mesurer LNS
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Problémes lors de I'analyse de petites é LNS
molécules polaires a basses concentrations

L'extraction et la préconcentration des analytes sont difficiles
L'extraction solide-liquide demande des quantités importantes de solvant

SPE C18 « typique » n’est pas adaptée aux molécules polaires

La chromatographie est difficile
La polarité gene I’élution en chromatographie en phase gazeuse

La rétention sur des colonnes HPLC typiques (phase inverse) est faible

La détection des molécules est difficile
Eléments chromophores et/ou fluorescents ?
Sensibilité suffisante en UV et/ou en fluorescence?
MS/MS? -> Les fragments de masse sont petits et dans le méme ordre de grandeur
gue les impuretés
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es méthodes spéciales doivent étre développées



Etape 1: L'extraction LNS
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Extraction solide-liquide dans de I'eau

Caractérisation des matrices:

frites, chips
café . . ,.

biscuits, biscottes aliments contenant beaucoup de lipides et protéines
plats préparés

Extrait final contenant peu d’acrylamide et beaucoup d'impuretés

I solution d’acrylamide dans I'eau extrait de frites dans l'eau



Etape 2: la purification de LNS
I'extrait obtenu

Solid-phase extraction, echangeuse de cations
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Etape 3: résolution LNS
chromatographique

impureté . acrylamide .
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La polarité gene I'élution en chromatographie en phase gazeuse
La rétention sur des colonnes HPLC typiques (phase inverse) est faible

- Ajout de 1 % isopropanol pour supprimer les impuretés




Etape 4: la détection LNS

LUXEMBOURG

UV/visible ?
Il faut un élément chromophore

Carbonyl >C=0

Azo -N=N- O

Nitro -N=0 )K/
Thiokétone -C=S H2N /CH2
Nitrite - NO2

Diene/triene -C=C-C=C-

. acrylamide
Benzene

‘ Sensibilité insuffisante, interférences avec impuretés




Etape 4: la détection LNS
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Fluorescence ?
Il faut un élément fluorescent (halogene, chromophore,...)
<10 % des molécules absorbant en UV sont fluorescentes

L'acrylamide doit étre transformé avant de devenir fluorescent (dégradation en
amines, etc...)

Processus compliqué, interférences avec impuretés

‘ Sensibilité insuffisante



Etape 4: la détection LNS
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Spectrométrie de masse ?
Isolation plus efficace a partir des impuretés
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Methode analytique LNS
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Extraction de I'acrylamide avec de 'eau

Purification sur SPE « solid-phase extraction »

Séparation chromatographique UPLC

Détection par spectromeétrie de masse en tandem MS/MS
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La collaboration analytique LNS
au niveau européen
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« European Reference Laboratory
for Process Contaminants »

Basé a I'Université Technique du
Danemark a Copenhague

Au moins un NRL (« National
Reference Laboratory ») de
chaque Etat Membre plus Suisse
et Norvege




La collaboration analytique LNS
au niveau européen

Réunions annuelles
Thématique générale ou focalisée sur crise (cf. acrylamide début années 2000)
Nouveaux développements
Nouvelles découvertes
Discussion de problemes analytiques

Organisation d’essais interlaboratoires

Analyse d’échantillons a concentration connue, par tous les laboratoires membres
du réseau

Utilisation de méthodes officielles harmonisées
Validation des performances des laboratoires officiels
Comparaison / vérification de limites de détection
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La collaboration analytique LNS
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au niveau européen

Organisation de sessions d’entrainement
Si nouvelles techniques disponibles pour améliorer une méthode

Si nouvelles découvertes ont été faites (transfert de savoir)

Support scientifigue et technique aux laboratoires de contréle
Confirmations de résultats d’analyse en cas de doute

Aide dans le développement de méthodes
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La collaboration analytique LNS
au niveau européen

Rédaction de standards (normes) pour harmoniser les analyses
Détermination des limites de détection
Détermination des incertitudes de mesure
Mise a disposition de matériaux de référence (calibration de la méthode)

But:
- Un échantillon donne le méme résultat peut importe dans quel
pays et dans quel laboratoire (officiel) il a été analysé
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Merci pour votre attention !




