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Detection
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De la Genèse à la maturité

Thèse SBSE G&O

Haloanisols & Halophenols
Expertises France

Expertises Suède

Halo anisols & phénols mixtes
Valise Twister
Intégrateur

Remediation & traitement

Goût chimique
Goût plastique
Goût Chlore
Mélanges

Thèse SBSE G&O réseau intérieur

SP Chloration

Caractérisation EI

Musks dans les boues

ARISTOT & Platon

Validation      
caractérisation     

polymères

Analyse de l’air

Thèse caractérisation 
Lixiviat

SPDs Emergeants

Caractérisation 
effluents pétroliers
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in situ: eaux usées

4-nonylphénol dans EP
2001

2011

Hormones & EDCs in-situ
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ProtocoleProtocole ggéénnééralral

Introduce twister into water

Stirring extraction              

Take twister out                 

Rinse it with distillated water

Dry it with clean wipes

Introduce into a desorption tube

Put the Tube into autosampler

Thermic desorption                  

Analysis                                   
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Thermic desorber

MS detector

Olfactometric
detector

autosampler

SYSTSYSTÈÈME ANALYTIQUE 1 puisME ANALYTIQUE 1 puis……

1/3 2/3

CIS
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Gas Chromatograph

Mass spectrometer

Multi Purpose Sampler 

SYSTSYSTÈÈME ANALYTIQUE 2ME ANALYTIQUE 2 àà 1212
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Procédure Analytique

Desorption 
30 to 280°C 
(60°C/min)

Cryofocalisation 
-100°C

Sample volume : n x 100 ml

Extraction time : 2 h

Twister size : 2 cm

Desorption

Injection
-100 to 300°C 

(10°C/s) 
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METHOD DEVELOPMENT...

Optimisation du volume échantillon

Optimisation du temps d’extraction

Stabilité du Twister après extraction 

Utilisation d’isotopomères pour la quantification:

Réactifs de dérivation in-situ : composés polaires

Synoptique de dSynoptique de dééveloppementveloppement
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Rendement versus Volume Echantillon

MIB Geosmine246 TCA
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Incidence du stockage après enrichissement
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Laboratoires Twister: 
enrichissement in-situ
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Utilisation conventionnelle

•Goût récurant: piégeage au laboratoire

Extraction in-situ

•Être au plus près de la problématique

Extraction chez le particulier 

•valise Twister (brevet)

Extraction en continue sur le réseau

•Intégrateur (brevet)

Extraction en continue chez particulier

•Robinet Twister (brevet)

Les outils…
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Récurence…laboratoire
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Procedures pour:

100 mL of water

40 µL of Labelled IS mixtures

Extraction for 2 h

One shot desorbtion

• TDS 30 to 280

• CIS – 50°C

• Column RXI 5 MS

Up to 340°C

100 mL of water

1g potassium Carbonate

500 µL acetic anhydride

40 µL of Labelled IS mixtures

Extraction for 1 h

One shot desorbtion

• TDS 30 to 280

• CIS – 50°C

• Column RXI 5 MS

Up to 340°C

haloanisols halophénols
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Haloanisols: GC/MS EI (Single Ion Monitoring)
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DETECTION : GC/MS EI (Single Ion Monitoring)
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Very First Twister Lab
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Eau du robinet Suédoise

MS
detection

sniffing
detection

8.00 9.00 10.00 11.00 12.00 13.00 14.00 15.00 16.00 17.00

Phenolic 

2,4,6-tribromoanisole :
5.6 ng/l
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246-tribromophenol
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Water

Magnetic stirring rod

Glass jacket

PDMS :
PolyDiMethylSiloxane

(silicone gum)

ARISTOT – Un enrichissement au robinet

40 mm

24 mm Ø

A dvanced
R elevant
I nvestigation
S ampler for
T aste and
O dor at
T ap
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Du multishot à la Multidesorbtion

Désorbtion successive de 5 Twister avant 1 seule analyse chromatographique

• constant cryocooling (-70°C)

• no run (0.1 min)

• jusqu’à 5 désorbtions (5*147 µL PDMS et – 50°C)

• 1 seule analyse chromatographique

• Haute sensibilité
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1 2 3 4
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 a
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5

R2 = 0.9998
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T&O episode
Case 3

• odeur épisodique chimique

• appartement

• Somme des HAPs: 2086 ng/L
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cutting tubing 15 cm long

screw cutting & Teflon stopper

Fill tube with chlorinated water: 0.3 ppm

• stirring extraction with glass stir bar

• stirring extraction with PDMS stir bar

Caractérisation des polymères
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LC-MS après lixiviation
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Screening approfondi: nouveaux SPDs

11.50 12.00 12.50 13.00 13.50 14.00 14.50 15.00 15.50 16.00
0

100000

200000

300000

400000

500000

600000

700000

800000

900000

1000000

Time-->

Abundance

24
&26

 D
CPs

24
6T

CP

24
&26

 D
BPs 24

6 
DClB

rP
s

24
6 

ClD
BrP

s

24
6T

BPs

bromovanillinbromovanillinbromovanillinbromovanillinchlorovanillinchlorovanillinchlorovanillinchlorovanillin

bromochloroguabromochloroguabromochloroguabromochloroguaïïïïacolacolacolacoldichloroguadichloroguadichloroguadichloroguaïïïïacolacolacolacol



02/03/2011 Veolia Environnement Recherche & Innovation 27

Name Structure MW Log Kow SBSE recovery  

17-β-estradiol 

 

272,38 3,94 89.1 

ethinyl estradiol 

 

296,4 3,67 85.5 

estrone 

 

270,37 3,43 71.7 

bisphenol A 

 

228,29 3,64 80.4 

-nonylphenol 

 

220,35 5,99 99.9 

 

Hormones & EDCs dans les eaux usées
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ISOCRATE – le ROBOT Twister » et les eaux usées

I n

S itu

O ff-flavor’s

C apture by

R ecurring and

A utomated

T wisters

E xtraction

Isocrate
436 – 338 av. JC

100 mL outlet Waste Water

5 mL of K2CO3

500 µL of Acetic Anh

Twister: 2 cm X 1 mm

Stiring Extraction: 2h
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Hormones & EDCs avec SBSE GC-MSMS.
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Low Coast Investment compare to LC System

No Labour intensive experiment anymore

No logistic for sample transportation

real picture at the real time
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GCxGC-TOF LECO PEGASUS IV

SBSE – GC Comprehensive

Computer 
� data recording & processing

Liquid Nitrogen tank
� Cryogenic modulator

HeadSpace module
� Volatiles compounds analysis

Multipurpose autosampler
�Liquid injection
�Large Volume injection
�Thermo-desorption
�Gas injection (HS)
�Pyrolysis (soon)

Thermodesorbor
� Twisters / solids analysis

GC

Time Of Flight
Mass Spectrometer
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(Ramified tetralines + indanes)

Twister contaminants

SBSE
TDU-GCxGC-MS
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Ineos – Bio Inlet – Data Processing

1 marker = 1 compound
~ 15 000 molecules detected
(too much)
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Gerstel
TDU

Twister

TDU liner

Cooled Zone
(-70°C)

Helium

Split ventCIS liner

Liner option
(adsorbent, baffled…)

Analytes

Gerstel
TDU

Twister

TDU liner

Cooled Zone
(-70°C)

Helium

Split ventCIS liner

Liner option
(adsorbent, baffled…)

Analytes

Thermo-desorption & focalization BSTFA injection & focalization

Gerstel
TDU

Cooled Zone
(-70°C)

BSTFA injection

Syringe

Desactivated
Glass wool

Analyse des acides Naphteniques: dérivation in-liner
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Derivatization

Gerstel
TDU

Heating Zone
-70°C � 300°C

Analysis

Gerstel
TDU

Heated Zone
300°C
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thank you for your attention ... Questions? 

?שאלות... תודה על תשומת הלב שלך 

謝謝謝謝謝謝謝謝您您您您的關注的關注的關注的關注 ...什麼問題什麼問題什麼問題什麼問題嗎嗎嗎嗎？？？？

أ! ��؟... أ���آ� ��� اه������  

grazie per la vostra attenzione ... Domande? 

Vielen Dank für Ihre Aufmerksamkeit ... Fragen? 

dank u voor uw aandacht ... Vragen? 

tak for Deres opmærksomhed ... Spørgsmål? 

σας ευχαριστώ για την προσοχή σας ... ερωτήσεις; 

Köszönöm a figyelmet ... Kérdések? 

dziękuj ę za uwag ę ... Pytania? 

Đlginiz için te şekkür ederim ... Sorular? 

merci de votre attention...des questions?

obrigado pela sua atenção ... Dúvidas? 

hvala vam na pažnji ... Pitanja? 

ご清聴ありがとうございましたご清聴ありがとうございましたご清聴ありがとうございましたご清聴ありがとうございました...質問ですか質問ですか質問ですか質問ですか？？？？


