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Dispositif/Conditions

GC Trace 
1310 

(Thermo 
Scientific)

Injecteur Mode spitless ; 1µL ; 250°C

Colonne
Colonne Restek RXI-5MS (30m, 

0.25mm, 0.25µm).  Débit 1ml/min ; 
He

Gradient

Température initiale : 100°C (1 min) 
puis augmentation à 325°C à 10 

°C/min, maintenue 7 min. 
Temps d’analyse :  30 min.

ISQ LT 
(Thermo 

Scientific)

Source Impact électronique ; 70eV ; 250°C

Ligne de 
Transfert

280°C

Gamme de 
masse

m/z 150-600

Mode
Mode Full scan et mode SIM (3 m/z 
caractéristiques pour chaque PCB)

Stratégie du projet Sentinel                     

Objectif : Renforcer le système actuel de surveillance de la sécurité 
chimique des aliments en développant des outils de dépistage à haut 

débit, sensibles et rentables pour la surveillance des PCB dans la viande.

Mieux comprendre les contaminations, mieux prévenir les risques chimiques, 
mieux comprendre les risques liés aux expositions chroniques à faible dose

1/ Améliorer l'efficacité des inspections 
réglementaires des autorités sanitaires 

2/ Faciliter les autocontrôles industriels
3/ Surveiller les contaminants chimiques à 

des niveaux infra-réglementaires

Introduction
Les polychlorobiphényles (PCB) sont des molécules de synthèse largement
utilisées dans divers secteurs industriels en France au cours du 20ème
siècle. Ces polluants organiques persistants (POP) sont aujourd'hui présents
dans l'alimentation humaine et s'accumulent dans les tissus adipeux des
organismes vivants. Leur toxicité pour l'homme et l'environnement est bien
connue.

Les méthodes actuelles de préparation des échantillons pour l'analyse des
PCB dans la viande (Soxhlet, extraction assistée par micro-ondes, ASE) sont
souvent longues et fastidieuses.

L'objectif de ce travail (programme ANR SENTINEL (ANR-19-CE21-0011)),
est de développer une méthode simple et rapide utilisant l’extraction
QuEChERs pour proposer une méthodologie permettant d'améliorer le
débit d'analyse GC/MS et de réduire la consommation de solvant par
rapport aux méthodes traditionnelles d’analyse des PCB de la viande,

Conclusion
➢ Les principaux paramètres QuEChERS (solvants, concentrations en sel, temps de contact, température...) ont été testés pour l'étape d'extraction. Plusieurs conditions ont

également été testées pour la partie purification en utilisant le dSPE et le dSPE + Florisil. Des tests alternatifs sont actuellement menés en utilisant la LLE (Hexane, AcOEt) pour
l'extraction et la SPE pour la purification, afin de réduire les interférences et améliorer la performance de la méthode analytique. .

➢ Une fois validée, cette méthode sera transposée à la détection par spectrométrie de masse à haute résolution, ce qui permettra de renforcer le système actuel de
surveillance de la sécurité chimique des denrées alimentaires, l'objectif étant d'utiliser cette méthode pour la détermination des PCB à des niveaux infra-réglementaires en
améliorant la sélectivité et la sensibilité de la détection.

Lyophilisation

Broyage à 
billes

Mixage

Matériels et Méthodes
Dopage

PCB-nDL indicateurs

Déstructuration 
de la matrice

Extraction QuEChERs Purification QuEChERs

Partage
(CH3CN / Hexane)

Partage
(CH3CN / MgSO4 + CH3COONa)

Etape 1

Etape 3 Etape 4 Etape 5

Etape 2

Dispersive SPE clean up
(MgSO4 + C18 + PSA)

+ Florisil

Etape 2 Etape 3 Etape 4

Etape 1

Extraction 
Liquide Liquide

+ standards
+ standards internes

+ eau

La méthode a été développée en étalonnage interne à l'aide d'un 
mélange de 7 PCB indicateurs (28, 52, 101, 118, 138, 153, 180) et de 

leurs homologues marqués au 13C12. 

1g 
d’échantillon

NaOH

Analyse GC/ISQPréparation de la 
matrice

Viande de porc

Sous noix de jambon

Lyophilisation/broyage

MG env.3%

Echantillon 
homogène

➢ NaOH Déstructuration des protéines et des lipides
➢ MgSO4        Elimination des traces d’eau
➢ PSA        Elimination des composés acides, des pigments polaires, des sucres et des acides gras
➢ C18         Elimination des lipides et stérols
➢ Florisil® (oxides de silice et magnésium)        élimination des composés non polaires et lipides
➢ LLE (CH3CN / Hexane)        pour éliminer l’étape d’évaporation

Echantillonage

Résultats
Analyses GC-MS sur standards 

Chromatogrammes 
en Full Scan

Sélection des 
ions en SIM
(3 m/z 
caractéristiques 
suivis pour 
chaque PCB)

Chromatogrammes
en SIM (50pg/µL)

28

28 13C12

52

52 13C12

101

101 13C12

118

118 13C12

153

153 13C12

138

138 13C12

180

180 13C12

ion 1 ion 2 ion 3

28 256.0 (100) 186.1 (80) 151.1 (25)

28 13C12 268.0 (100) 198.1 (85) 162.1 (35)

52 292.0 (100) 220.0 (100) 255.0 (40)

52 13C12 304.0 (80) 232.1 (100) 267.0 (30)

101 325.9 (100) 254.0 (75) 290.9 (25)

101 13C12 337.9 (100) 266.0 (90) 303.0 (30)

118 325.9 (100) 254.0 (50) 184.0 (30)

118 13C12 337.9 (100) 266.0 (50) 196.1 (30)

153 359.8 (100) 287.9 (70) 218.0 (30)

153 13C12 371.9 (100) 300.0 (85) 230.1(50)

138 361.9 (80) 289.9 (80) 324.9 (30)

138 13C12 373.9 (90) 301.9 (80) 336.9 (30)

180 393.8 (100) 323.9 (80) 251.9 (30)

180 13C12 405.9 (100) 335.9 (90) 264.0 (40)

SIM ions  : m/z (relative abondance (%))

C12H7Cl3 257.54 12.99

PCBs 
(IUPAC)

Raw 
formula

Molecular 
mass

Retention 
time (min)

C12H7Cl4 291.99 13.67

C12H7Cl5 326.43 15.36

C12H7Cl5 326.43 16.53

C12H7Cl6 360.88 16.94

C12H7Cl6 360.88 17.46

C12H7Cl7 395.32 18.67

Indicateurs des performances des conditions en cours

➢ Phase d’hydratation de la viande : Différentes proportion d’eau / Différents temps d’agitation
➢ Extraction QuEChERS avec différents solvants (Acétonitrile, Acétate d’Ethyle, Hexane)
➢ Extraction sans sels QuEChERS (Acétonitrile, Acétate d’Ethyle, Hexane)
➢ Utilisation du froid pour solidifier la matière grasse et l’éliminer. 
➢ Phase de purification : Utilisation de cartouche SPE OASIS HLB / Cartouche SPE Oasis HLB Prime
➢ Réalisation de tests d’évaporations dans différents solvants (Acétonitrile, Acétate d’Ethyle, Hexane)
/ reprise en vials en verre ou PP dans l’Hexane  

Conditions testées lors du développement

Résultats :
• Effets matrice importants dus à la présences d’interférents résiduels
• Peu compatible avec analyse GC-MS sur simple quadripôle /nombreux interférents
• Pertes des PCB dues à l’évaporation et rendement peu répétables

Essais réalisés en triplicat

➢ L’amélioration de la méthode QuEChERS de base (NaOH, Florisil, LLE) a permis d’éliminer de 

nombreux interférents et conduit à un extrait injectable en GC-MS sans risque pour la colonne.

➢ Les rendements bien que faibles sont répétables


