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Développement d'une méthode LC x SFC -MS/MS hors ligne pour l'analyse de phytostérols issus des microalgues

Industrie des nutraceutiques

• Recherche de nouvelles sources de lipides bioactifs

Culture des microalgues 



  même rétention LC  même fragmentation  même chaine latérale  ≠ positions de la double liaison (noyau) 1 seul isomère répond à ces critères Développement d'une méthode LC x SFC -MS/MS hors ligne pour l'analyse de phytostérols issus des microalgues Magali Batteau 1 , Florian Delrue 2 , René de Vaumas 3 , Karine Faure 1 1 Institut des Sciences Analytiques, CNRS UMR 5280 5, rue de la Doua, 69100 Villeurbanne 2 MicroAlgae Processes Platform-CEA, CEA Tech Région Sud, 13108 Saint-Paul-lez-Durance 3 Extrasynthèse, Impasse Jacquard, 69730 Genay Développer une méthode selon les critères suivants : • Séparation de molécules neutres • Séparation de composés analogues / isomères de position (grand degré d'orthogonalité et sélectivité suffisante) • Mise en oeuvre de la détection MS/MS LC x SFC -MS/MS hors ligne Objectif Contexte Les phytostérols sont des composés analogues à haute valeur ajoutée qui se différencient par le nombre et la position d'insaturations dans le cycle ou sur la chaine latérale. Cette grande similitude structurelle avec un certain nombre d'isomères de position rend la séparation et l'identification relativement difficile.

  ± 0.19 min (modulation) • 2 tr ± 4 s (3) • Exact mass ± 10ppm • Fragmentation MS/MS Analyse ciblée des standards par LC x SFC -MS/MS stigmasterol (5) & spinasterol (6)  même rétention LC  même fragmentation  Même chaine latérale  ≠ positions de la double liaison (noyau) fucosterol (2) & stigmasterol (5)  même rétention SFC  ≠ fragmentations  ≠ chaine latérale  même position de la double liaison (noyau) -MS hors ligne -somme des EIC Luna Omega C18 150 mm x 4 6 mm, 3 µm, A: ACN B: IPA, 20°C, gradient 10-12,8% B en 5,53 min, 1,8 mL/min, V inj 60 µL, collecte toutes les 0,19 min Torus 1-AA, 100 mm x 3 mm, 1,7 µm, 40°C, BPR 140 bar, gradient 5-12% [MeOH] 5,44min, 1,2 mL/min V inj 15 µL, 46 fractions dans heptane APCI + , 50-1000 m/z, 1 spectre/sec, tension capillaire 1.0 kV, courant Corona 4 µA, fragm. 100 V, collision 20eV, make-up MeOH LC x SFC-MS hors ligne -BPC Luna Omega C18 150 mm x 4 6 mm, 3 µm, A: ACN B: IPA, 20°C, gradient 10-12,8% B en 5,53 min, 1,8 mL/min, V inj 60 µL, collecte toutes les 0,19 min Torus 1-AA, 100 mm x 3 mm, 1,7 µm, 40°C, BPR 140 bar, gradient 5-12% [MeOH] 5,44min, 1,2 mL/min V inj 15 µL, 46 fractions dans heptane APCI + , 50-1000 m/z, 1 spectre/sec, tension capillaire 1.0 kV, courant Corona 4 µA, fragm. 100 V, collision 20eV, make-up MeOH Analyse non ciblée Chlorophycea Scenedesmus par LC x SFC -MS/MS

molécules cibles, 7 isomères de ces molécules et de 4 autres stérols
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