Damien Steyer?, Arnaud Steyer®, Nathalie Brignier?, Céline Leitao?, Eric Marchioni¢

ITWISTAROMA, 74, route du Rhin 67400 llIkirch France, ® Impasse du Massillon 59100 Roubaix
‘Equipe de Chimie Analytique des Molécules BioActives, UMR 7178 — Institut Pluridisciplinaire Hubert Curien Université de Strasbourg - Faculté de Pharmacie 74, route du Rhin 67400 Illkirch France

Damien.steyer@twistaroma.fr

Introduction : Parmi les nombreux outils dont dispose le
chercheur pour réaliser des profils métaboliques, la GC/MS
s'est imposée comme une solution tres efficace. Les
nombreuses bases de données spectrales (NIST, GOLM)
permettent de proposer des candidats pour chaque pic
intégré. Cependant I'identification par spectrométrie de masse
ne suffit pas a identifier un candidat. La confirmation du ou Fig 1: Nombres et répartitions des indices de KOVATS dans la base de
des candidats identifiés peut étre réalisée par |'utilisation des données de TWISTAROMA
Indices de Rétention (RI). GC/MS

Materiel et Meéethodes : La base de données TWISTAROMA simple quad plateforme danalyse
explorer contient plus 20 000 indices de KOVATS de plusieurs do TOHISTAROLA B f
milliers de molécules sur différentes colonnes (DB-1, DB-5et I
DB-WAX pour la majorité) (fig 1) compilées a partir de plus de Massh Un ter®
1900 publications sur 135 matrices alimentaires difféerentes.
Les analyses GC/MS obtenues par déconvolution via le logiciel o NetCDF
Unknown Analysis® d’Agilent® sont exportées en fichier .csv
(fig2). Un programme en ligne lié a la base de données permet -
de charger le fichier .csv et de faire correspondre a chaque
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e [} o / 1 |ComponentRT  CAS#  Compound Name
candidats un indice de KOVATS v e vy P
e , 3 22,9929 123-35-3 .beta.-Myrcene
60 124-07-2 Octanoic acid

Unknowns Analysis

. . . : csvfile  cewe o ceee
Une fois cette operation realisee, les composes les mieux J candidats MS 5 o S o
identifiés (Identification >97%), servent de témoin pour e T
obtenir I’équation RI=f(Temps de Rétention) et ainsi obtenir les| mr W% = OV-101 1DBL DB T ERA! Compute| o o e et e e
3 22,99 123-35-3 .beta.-Myrcene 42059 673 97,33 1143 1169,6 1332,0 32,2
indices de retention expérimentaux de chaque candidat. | Emel il cmw mmoww
csvfilel ot |
) 10,43 141-78-6 Ethyl Acetate 34422 817 98,87 810 886,8 959.0 254
> candidats MS

Pour chaque candidat putatif on dispose alors d’un Rjexperimental k + Rl J
et d’un Ritheoriaue En gppliquant une tolérance (20 a 30) il est

possible de valider ou refuser I'identification du candidat
identifié par Spectrométrie de Masse.

Transfo;mation
Un fichier Excel® dédié permet alors d’interpréter les données des RT en Rl
automatiqguement et de generer des rapports d’identification -
dans lequel les composés peuvent étre exprimés en surface de FICHIER XIS e e
pic ou en équivalent témoin interne si celui-ci est présent. ;ZZZ e
Résultats : Le temps moyen d’analyse d’un échantillon est de . C : S fﬂmm) ; X
15 a 20 min avec 200 a 400 pics identifiés et confirmés (contre 1 Componecan [ Comprsme - e o a5 el i ™" e e e | 0 | m awise e |
plusieurs heures précédemment). Lanalyse simultanée de o s e e o | o |
nombreux echantillons conduit a un gain de temps encore plus| o T e mes e m [ om
important, jusqu’a 90 échantillons (90 000 lignes) ont déja été ] miemss romrmene | me | mme I - S
traités. 7 T R - o
Des matrices aussivariées que la bire, e champagne, o | © oo DD Mk e
houblon, la pomme, le pain, la poudre de pavot, I'urine de BT R
souris, les biocarubrants ou des extraits d’algues ont déja été | e e e S

analysées par cette approche et permis la découverte de
nouvelles molécules volatiles non identifiées dans la

A B C D E F G
b " b | " h 1 " t t 1 |CAS nom_officiel RT (min) Compounds Temoin Descriptions (main) essai (pug/L eq Sl)
I Iog ra p Ie eXIS a n e ¢ 2 (100-51-6 Benzyl alcohol 42,84 Alcohol 3-Octanol  sweet, floral, fruit 5.9
’ /s . . . 3 (141-78-6 Ethyl acetate 10,43 Acetate Este 3-Octanol  fruit, pine apple, sweet 592,3
Des données complémentaires tels que le seuils de perception, s og011  Furfura 22,79 Aldehyde  3-Octanol _ alkane, sweet, flora 1186
5 |100-42-5 Styrene 26,58 Phenol 3-Octanol sweet 27,5
l t ’ 't 4 t II d t . t 4 t 6 |64-19-7 Acetic acid 32,23 Acid 3-Octanol  vinegar 28,9
a OXICI e e O eur SO n aJ O u ees a u ra p po r ] 7 |620-02-0 S-methylfurfural 35,80 Aldehyde  3-Octanol caramel, spicy 2,0
8 100-52-7 Benzaldehyde 34,70 Aldehyde  3-Octanol almond, nutty, wood 87,7
g 122-99-6 2-phenoxyethanol 48,35 Alcohol 3-Octanol  unknown, 1,2
10 1334-48-5 Decanoic acid 50,44 Acid 3-Octanol  rancid, soapy 115,0
° ) 11 |112-05-0 Nonanoic acid 48,64 Acid 3-Octanol  fatty, rancid 7.6
Conclusion : Cette approche permet d’analyser tous types de 12126072 octanlcaci 630 Add  ocanol faty,ranci
13 (110-43-0 2-Heptanone 23,83 Ketone 3-Octanol  fruit, bluecheese, sweet 2,7
- - A > 14 (142-62-1 Hexanoic acid 41,88 Acid 3-Octanol  cheesy, rancid, sweaty 296,1
fl C h I e rS G C/IVI S a u fO rm at e D et/o u * N etC D F' G ra Ce a Ia g ra n d e 15 |6846-50-0  [2 4, 4-trimethyl-1-(2-methylpropanoyloxy)pentan-3-yl]2-methylpropancate 42,70 Inconnue  3-Octanol  moldy 11,2
. . - - 16 (107-02-8 Acrolein 8,62 Aldehyde  3-Octanol unknown, 0,3
h t t d | b d d d TW I STA RO IVI A | 17 (124-19-6 1-nonanal 30,74 Aldehyde  3-Octanol floral, fruit 2,0
eX a u S IVI e e a a S e e O n n e e S e eX p O re r’ 18 |105-37-3 Ethyl propanoate 14,03 Ester 3-Octanol  fruit, sweet 17.7
L] e gre ° ) 19 (101-97-3 Ethyl-2-phenylacetate 40,89 Acetate Este 3-Octanol  sweet, honey, fruit 10,4
| a d O u b I e Id e ntlfl cat|0 n M S Et RI p e r m Et d a n a Iyse r to u S ty pes 20 (103-45-7 2-phenylethyl acetate 41,62 Acetate Este 3-Octanol  floral, rose, honey 12,8
21 (112-53-8 1-dodecanol 44,40 Alcohol 3-Octanol  unpleasantin higher concentration, wax 2,7

de matrices et d’en identifier les composés en quelques

minutes. Fig 2: Processus d’identification et de validation des composés par GC/MS

via les outils développés par TWSTAROMA
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