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.—T ""ELEMENTS TECHNIQU

1- PRINCIPE.

Le TCA-test® est un dispositif appartenant & la catégorie des
échantillonneurs passifs dont le principe réside dans l'interaction de composés chimiques
a analyser (analytes) vis a vis d’'une phase solide constituée de matériaux judicieusement
choisis. Ce mode d’échantillonnage est trés adapté a des prélévements sur le terrain que
ce soit pour des échantillons gazeux ou liquides.

Dans ce dernier cas, il permet de s’affranchir des problémes liés au contenant
d’échantillon et a sa modification pendant son transport et sa conservation. De plus, les
capteurs passifs peuvent rester tres longtemps sur site de prélevement et ainsi garantir
par leur capacité d’accumulation en analytes une grande sensibilité de détection. lls sont
€galement peu couteux et ne nécessitent pas de source d’énergie et de personnel qualifié.

La phase piégeante du TCA-test®
est constituée d’'un polymeére de la famille
des PDMS*, sélectionné et traité pour
présenter d’excellentes aptitudes a
adsorber les halo-phénols et halo-
anisoles responsables des gouts de
MoOisi.

De plus, ce matériau présente la particularité unique d’étre expansé et donc d’offrir
une surface spécifique d’adsorption considérablement plus élevée que ses concurrents.

PDMS* : PolyDiMéthylSiloxane

2- THEORIE.

Dans le cadre de I'échantillonnage passif, il est primordial de connaitre
parfaitement la cinétique d’adsorption des analytes sur la phase solide qui obéit presque
systématiquement a une loi du premier ordre du type :

N =[1-e]x KV Vs/ (Kis Vi+Vs) X Co

N : Nombre de moles d’analytes

C, : Concentration initiale de I'analyte dans I'échantillon.

Vs : Volume de I'échantillon.

V¢: Volume de la phase d’extraction de I'échantillonneur.

Kt : Coeficient de partage des analytes entre I'échantillon et la surface de I'’échantillonneur.

t représente le temps d’extraction et a une constante de temps caractéristique de la
vitesse d’interaction analyte — matériau d’extraction.

130, rue Jules Brisson — 16100 COGNAC — Tel : 05 45 82 49 54 — Fax : 05 45 82 52 06 — e-mail : contact@lec-cognac.fr
N°SIRET 399 03818 100034 — APE 7120 B



LEC

Analyses — Dégustations — Conseils — Développement — Formation
Vins et Spiritueux

Ceci a été vérifie expérimentalement au LEC lors du développement du TCA-
test?, la courbe ci-dessous détaille le comportement des halo-anisoles au cours du temps
d’exposition :

Cinétique d'adsorption des halo-anisoles
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On peut constater qu’un équilibre entre la surface du matériau et 'atmosphere s’est
établi au bout de 7 jours (typique des matériaux a base de PDMS) : C’est la raison
pour laquelle nous recommandons ce délai minimum lors de I’exposition du
TCA-testR. En effet, en deca de ce délai, il devient trés aléatoire d’annoncer des
résultats fiables ou significatifs tant |’étalonnage de la méthode d’analyse est
biaisée, voire impossible a réaliser dans la partie « hors-équilibre ». Seules des
prélevements et des analyses en laboratoires peuvent se concevoir dans ces
conditions moyennant une automatisation poussée du matériel (applications
SPME™ ou TWISTER™ par exemple).

Lorsque I'équilibre est atteint au bout d’'un temps t important, le terme e tend
vers zéro et I'équation précédente devient :

N est donc linéairement proportionnel avec la concentration initiale en analyte C, .

Trés souvent le volume de I'échantillon Vs, atmosphére d’un local par exemple, est
trés supérieur au volume de la phase d’extraction de I'échantillonneur Vs, cas du TCA-
test®.

Donc si Vs >> Ky Vi, I'équation précédente devient une relation linéaire simplifiée :

N = K Vi Co

A I’équilibre, et seulement a I’équilibre, la quantité d’analytes
mesurée sur la phase piégeante est proportionnelle a la concentration
réelle du milieu échantillonné.
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3- ETALONNAGE ET EVALUATION DES RISQUES

La taille réduite de la phase piégeante du TCA-test® permet de travailler avec des
enceintes de contaminations contrélées mises au point au LEC. Afin de connaitre les
quantités de contaminants dans I'atmosphére de I'enceinte, nous avons développé un
systeme de préléevement dynamique qui permet de maitriser le volume de gaz
échantillonné (méthode normalisée*). Apres calibration des appareils de mesure, nous
pouvons remonter & des concentrations précises en ng/m* (schéma ci-dessous).

Piége TCA-test Dynamique MILIEU A CONTAMINATION CONTROLEE

_| CONTAMINANTS

v

Débit régulé de gaz vecteur

Au cours de ces étapes de contaminations contrblées nous avons exposé
simultanément des échantillons de bois et de bouchons afin de déterminer les quantités
de polluants atmosphériques que ces matériaux sont susceptibles de capter.

L’intérét de cette démarche, réside dans le fait que les mécanismes de transmission
des contaminants des matiéres séches vers le vin ont fait 'objet de nombreux travaux
dans la communauté scientifique. De ce fait, les risques que font peser les teneurs en
contaminants des matériaux au contact du vin sont nettement mieux maitrisés.

C’est donc a partir de ses teneurs limites pour les matiéres séches que nous
avons été en mesure d’établir une échelle de risque basée spécifiquement sur la
mesure des concentrations atmosphériques en contaminants.
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